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@ Schnittstelle zum Koppein der FlOssigchromatographie mlt Fest- Oder Gasphasendetektoren 

Es werden verbesserte Verfahrensweisen zur Kopplung 
der Ftussigchromatographie mit Gas- und Festphasendetek- 
toren angegeben. EIn f lussiger Ausflu&, der geiost die inter- 
essierende Probe sowie ein tosungsmittef enthalt, wtrd er- 
warmt in eine Desolvatierungskammer gespruht und'^ort 
das Losungsmittel kontrolliert verdampft, wahrend die Pro- 
benteitchen arhalten bieiben. Ein Tragergas wird in die Oe- 
sotvatierungskammer gegeben und das ausgegebene Aero- 
sol auf einem Strdmungsweg mit gleichfdrmtgem Quer- 
schnitt auf einen Kondensator. eine Gasdiffusionszeile Oder 
eine andere Einrichtung zum Entfernen des Ldsungsmttteis 
gegeben. Auf diese Weise wird fast das gesamte mitgef uhr- 
te Losungsmittel beseitigt. wahrend das Tragergas und 
praktisch samtliche Probenteilchen zur Analyse zum Detek- 
tor gehen. Die erfindungsgema&e Schnittstelle tst auf die 
Thermospray- und andere Spruhtechniken anwendbar, mit 
denen der LC-Ausflu& verdampft und vernebelt wird. Die 
Verfahrensweisen und Ahordnungen nach der vorliegenden 
Erf indung lassen sich zuverldssig mit unterschiedlichen Gas- 
oder Festphasendetektoren zur Prbbenanalyse verbinden 
und uber einen breiten Bereich von Chromatographtebedin- 
gungen einsetzen. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft Anordnungen als 
Schnitt- Oder Koppelstelle zwischen FlQssigchromato- 
graphen und Gas- bzw. Festphasendetektoren und ins- 5 
besondere eine verbesserte solche Schnittstelle, die mit 
gesteuerter Teilverdampfung und -vemebelung des 
Flussigausnusses arbeitet, um die Probe unter weitge- 
hender Beseitigung von LSsungsmitteld^mpfen als Ae- 
rosol zu transportieren. 10 

Man wendet das Detektieren des Ausfiusses von 
Chromatographen in praktisch alien Wissenschaftsbe- 
reiche an, in denen chemische Analysen durchgefiihrt 
werden mussen. Bei derartigen Detektoren mi6t man 
gewdhnlich (1) eine globale Eigenschaft des Ausfiusses 15 
(wie den Brechungsindex), die auf das Vorliegen der 
Probe reagiert. (2) eine Eigenschaft der Probe, di^die 
mobile Phase nicht aufweist (bspw. die optische Dichte 
bei einer geeigneten WellenlUnge) oder (3) eine Eigen- 
schaft der Probe, die nach dem Beseitigen der mobilen 20 
Phase vorliegt 

Bei der Gaschromatographie (GC) unterschelden sich 
die Eigenschaften der interessierenden Proben oft hin- 
reichend von denen geeigneter mobiler Phasen, so daB 
sich die zweite Methode oft bei vernachlHssigbaren Sto- 25 
rungen anwenden laBt Die analytische Leistungsfahig- 
keit der Gaschromatographie ist daher weitgehend an- 
erkannt. obgleich weniger als 20% der bekannten orga- 
nischen Verbindungen sich ohne chemische Derivatisie- 
rung ("derivatization*^ fur sie eignen. Ein Teil dieser Lei- 30 
stungsfahigkeit basiert auf der Vielfalt von Detektoren, 
die fiir den Routineeinsatz in der Gaschromatographie 
zur Verfugung stehen — bspw. Flammenionisations-, 
Photoionisations-ICP-. FTIR-, Fammenphotometrie-, 
thermische Leitfahigkeits- und massenspektrometrische 35 
Detektoren. Einige dieser Detektoren — bspw. die 
Flammenionisations- Detektoren — sind fast universell 
einsetzbar. d.h. sie lassen sich fiir die Analyse eines brei- 
ten Bereichs von GC-Proben zuverlassig einsetzen. 

In der FlQssigchromatographie (LC) sind die Eigen- 40 
schaften der Probe in den mobilen Phasen denen der 
mobilen Phase selbst oft Shnlich. Einen ahnlich univer- 
sell einsetzbaren LC-Detektor wie den Flammenionisa- 
tionsdetektor der Gaschromatographie gibt es derzeit 
nicht Eine zuverlassige Detektion von LC-Proben war- 45 
de bisher generell mit fur einen begrenzten Zweck spe- 
ziell konstruierten Geraten erreicht Wahrend die Fliis- 
sigchromatographie fiir einen weit breiteren Probenbe- 
reich als die Gaschromatographie einsetzbar ist^ laBt 
sich ihr begrenzter Nutzen teilweise dem Fehlen eines 50 
geeigneten universeilen LC-Detektors zuschreiben. 

Wahrend der letzten zwei Jahrzehnte hat sich die 
LC-Technologie sturmisch vorwartsentwickelt — insbe- 
sondere hinsichtlich der FColonnentechnologie der 
Hochleistungs-Fliissigchromatographie (HPLC) und bei 55 
der Entwicklung von verbesserten Geraten zum Ober- 
wachen des LC- Ausfiusses, um die Eluierkomponenten 
zu erfassen, zu quantifizieren und vorzugsweise zu iden- 
lifizieren. Die am haufigsten bei der HPLC verwendeten 
Detektoren sind Photometer, die auf den Absorptions- eo 
unterschieden bei UV- oder sichtbarem Licht beruhen. 
Wahrend Photometer fur zahireiche geldste Stoffe eine 
hohe Empfindlichkeit haben, milssen Proben in einem 
Spektralbereich absorbieren, in dem die mobile Phase 
im wesentlichen transparent ist (typischerweise 200 bis 65 
600 nm). Die Fachwelt weiB seit langem, daB da in die- 
sem begrenzten Spektralbereich eine schwerwiegende 
Einschrankung fur photometrische Detektoren liegt, da 
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die Bander der stUrksten optischen Absorption fOr die 
meisten Proben und mobilen Phasen bei kOrzeren Wel- 
lenllngen liegen. 

Die Thermospray-Technik ist primer zum Koppeln 
der FlOssigchromatographie mit einem bestimmten 
Gasphasendetektor, namlich dem Massenspektrometer 
entwickelt worden. Die Thermospray-Technologie bie- 
tet eine Schnittstelle der Flussigchromatographie zur 
Massenspektrometrie, die gegenCiber anderen Kopp- 
lungsverfahren wesentliche Vorteile bietet In der Ther- 
mospray-Technik wird der LC-AusfluB in einer beheiz- 
ten Verdampfersonde teilweise verdampft und veme- 
belt zu einem Oberschall-Dampfstrahl aus einem Nebel 
feinster Tropfchen oder Teilchen. Wahrend die Tropf- 
chen oder Teilchen mit hoher Geschwindigkeit die be- 
heizte lonenquelle durchlaufen. gehen sie infolge der 
schnellen WarmeUbernahmc aus dem umgebendcn hei- 
Ben Dampf in einen Dampf tiber. Beim Thermospray- 
Verfahren findet also eine kontrollierte ErwSrmung der 
Kapillare und der lonenquelle siait, um den LC-Flussig- 
keitsstrom zu Gasphasenionen umzuwandeln, die dann 
in das Massenspektrometer eingeleitet werden. Die 
Hauptbestandteile und die Funktion des Thermospray- 
Sysiems sind ausfuhrlich in der US-PS 47 30 111 be- 
schrieben. 

Ein wesentlicher Nachteil des Thermospray-Verfah- 
rens — wie auch anderer Verfahren der direkten Kopp- 
lung zwischen Flussigchromatographen und Massen- 
spektrometem — ist, daB die lonisierung in einem Bad 
eines Losungsmitteldampfs bei einem verhaltnismaBig 
hohen Quelldruck (typischerweise 1 Torr oder mehr) 
stattfindet Dieser Druck verhindert effektiv die Anwen- 
dung der Elektronenimpaktionisierung (EI- lonisierung) 
und schrUnkt auch die Wah! der Reaktionssubstanzen 
fur die chemische lonisierung (CI) ein. Weiterhin war die 
Detektion unter Einsatz der Thermospray-Kopplungs- 
technologie bisher auf einen recht schmalen Bereich 
von chromatographischen Bedingungen beschr^nkt, da 
die Thermospray-Ionisierung am besten arbeitet, wenn 
die Strdmungsrate des L&sungsmittels hdher als 1 ml/ 
min ist und die mobile Phase zu mindestens 20% als 
Wasser vorliegt. 

Man hat verschiedentlich versucht, die Einschrankun- 
gen der Koppelungen bzw. Schnittstellen zwischen LC- 
Chromatographen und Detektoren zu uberwinden. Eine 
gewerblich erfolgreiche Technik entspricht der in der 
US-PS 40 55 987 beschriebenen, Bei diesem Verfahren 
werden nachteiligerweise sich bewegende Drahte und 
Gurte eingesetzt, aus denen sich, wie in de Fachwelt 
bekarint, wesentliche betriebliche Nachteile ergeben. 

Eine zweite Art einer Schnittstelle von der Flussig- 
chromatographie zu Gasphasendetektoren ist unter 
dent Akronym MAGIC bekannt, das "Mo nodis perse 
Aerosol Generation Interface for Chromatography" be- 
deutet Bei dieser Anordnung wird der LC-AusfluB un- 
ter Druck durch eine verhaltnismSBig kleine Offnung 
gezwungen (typischerweise 5 bis lO^m Durchmesser) 
und bricht dabei infolge der Rayleigh-Instabilitat zu ei- 
nem Strom verhaltnismaBig gleichformiger Tropfchen 
auf. Eine kurze Strecke stromabwarts wird ein Gas- 
strom (ubiicherweise Helium) mit hoher Geschwindig- 
keit unter 90° durch den Tropfchenstrom gerichtet, um 
die Teilchen zu dispergieren und ein Koagulieren zu 
verhindern. Die dispergierten Tropfchen laufen mit ver- 
haltnismaBig hoher Geschwindigkeit weiter durch eine 
Desolvatierungskammer, wo bei Atmospharendruck 
und nahe der Umgebungstemperatur die Verdampfung 
erfolgt. Die Desolvatierungskammer wird beheizt, um 
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die zum Verdampfen des LSsungsmitiels erforderliche 
latente Verdampfungswame zu ersetzen, ohne die Ae- 
rosoltemperatur Qber die . Umgebungstemperatur an- 
steigen zu lassen. Idealerweise wird das gesamte Lo- 
sungsmi tiel verdampft und Weibt die Probe als ein festes 5 
Teilchen odcr ein weniger fluchtiges FlUssigkeitstropfT 
chen zurQck. Weitere Einzelheiten zum MAGIC- Ver- 
fahren stnd in einem Aufsatz von Willoughby und 
Browner in der Zeitschrift Analytical Chemistry, Vol. 56» 
1984. Seite 2626, und in der US-PS 46 29 478 enthalten. 10 

Eine modifizierte AusfQhrung einer Teilchenstrahl- 
Schnittstelle zwischen der Fliissigchromatographie und 
der Massenspektrometrie ist in einer Reihe ktirzHch 
verdffentUchter Aufs^Ue beschrieben. Diese — als 
Thermabeam LC/MS" bezeichnete — Technik verwen- ts 
det einen Vemebler, der einem Thermospray-Verdamp- 
fer aufgebaut sein kann. Die Schnittstelle weist eine 
Verneblungs-, eine Expansions- und eine Impulstrenn- 
siufe auf, die axial in Reihe geschaltet sind, Bei sowohl 
der MAGIC- als auch der Thermabeam- LC/MS- Anord- 20 
nungwerden im Impulsabtrenner ein Teil des Tr^gerga- 
ses und ein Teil des Losungsmitteldampfes entfernt,' 
nicht jedoch aus der Desolvationskammer. 

Sowohl die zweite als auch die dritte Art der oben 
beschriebenen Schnittstellen erzeugen bei Proben von 25 
min. 100 ng offenbar Spektren, die mit den Bibliotheks- 
spektren gut ubereinstimmen; diese Spektren enthalten 
jedoch keinen Bereich geringer Massen, wo Stdrungen 
durch das L5sungsmittel zu erwarten sind. Es ist daher 
schwierig, die mit diesen Verfahren tatsachlich erzieJte 30 
Leistungsfahigkeit der Losungsmittelbeseitigung zu be- 
werten. Weiterhin sind Verfahren erforderlich, mit de- 
nen sich die Empfmdlichkeit der Gasphasendetektoren 
zu verbessem, denen der AusfluB .aus den LC- und 
HPLC-GersLten zugefQhrt wird, damit diese Detektoreii 35 
fiber einen breiteren Bereich. von Chromatographiebe- 
dingungen eingesetzt werden konnen. SchlieBlich wird 
eine verbesserte Schnittstelle benotigt mit der sich der 
AusfluB eines Fliissigchromatographen zur Analyse un- 
terschiedlichen Gasphasendetektoren zufiihren laBt, so 40 
daB sie vielseitiger und kostenganstiger einsetzbar isL 

Die Nachteile des Standes der Technik werden von 
der vorliegenden Erfindung flberwunden, und es werden 
im folgenden verbesserte Verfahrensweisen und Anord- 
nungen offenbart, die eine Schnittstelle fiir die Kopp- 45 
lung der FlOssigchromatographie mit unterschiedlichen 
Gasphasendetektoren bereitstellt 

Die erfindungsgemaBe Schnittstelle laBt sich mit Gas- 
und Festphasendetektoren unterschiedlicher Art zu- 
sammen einsetzen und schafft eine im wesentlichen um- 50 
fassende Ldsung fiir das Problem der Detektion des 
LC-Ausflusses. Das LC-L6sungsmittel wird verdampft 
und der Losungsmitteldampf auf wirkungsvolle Weise 
entfemt; im wesentlichen samtliche Proben (mit Aus- 
nahme vielleicht der am fluchtigsten) lassen sich als Teil- 55 
chenstrahl Qbertragen und mit einem fur den jeweiligen 
Detektor gewahlten TrSgergas vermischen. Eine Pyro- 
lyse und andere unkontrotlierte chemische Abwandlun- 
gen der Probe lassen sich wahrend dieses Vorgangs 
verhindern, so daB auch thermisch labile und nichtfluch- eo 
tige Komponenten mit einem geeigneten Detektor oh- 
ne Schwierigkeiten erfaOt werden kdnnen. Die erfin- 
dungsgemslBen Verfahrenisweisen sind innerhalb eines 
breiten Bereichs von Str5mungsgeschwindigkeiten an* 
wendbar, und im wesentlichen alle mobile LC-Phasen 65 
(aus solche mit nichtflOchtigen Puffern) lassen sich mit 
der erfindungsgem§Ben Schnittstelle verwenden. sofern 
der jeweilige Gasphasendetektor den eingefOhrten 
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nichtfliichtigen Stoff aufnehmen kann. 

In einer geeigneten Ausfiihrungsform der Erfindung 
weist die Schnittstelle einen Thermospray- Vemebler 
auf, der das Losungsmittel fast voHstandig verdampft, 
wahrend das verbleibende unverdampfte Material als 
Aerosol in dem Hochgeschwindigkeits-Dampfstrahl 
mitgerissen wird. Der Thermospray-Strahl wird in eine 
Desolvatierungskammer eingefiihrt, die kontrolliert be- 
heizt werden kann, um die Tropfchen im Aerosol weiter 
zu verdampfen. Der Desolvatierungskammer wird wei- 
terhin ein Tragergas zugefuhrt, um den gewunschten 
Druck und die gewQnschte Strdmung aufrechtzuerhal- 
ten, wahrend die Warmezufuhr zumThermospray-Ver- 
dampfer und zur Desolvatierungskammer so eingestellt 
wird, daB im wesentlichen das gesamte Losungsmittel 
verdampft. wahrend die weniger flOchtigen Stoffe im 
wesentlichen in den unverdampften Teilchen verblei- 
ben. Das Aerosol durchlauft dann eine oder mehrere 
Ldsungsmittelentfemungskammem, wo der Ldsungs- 
mitteldampf groBtenteils, wenn nicht vollstandtg, entwe- 
der durch Kondensieren oder dadurch entfernt wird, 
daB man ihn durch eine Membran zu einem gegenstro- 
menden zweiten Gasstrom diffundieren laBt. Das resul- 
tierende trockene Aerosol laBt sich dann direkt oder 
aber einen Teilchenstrahl-Impulsseparator zum Erho- 
hen der Teilchenkonzentration relativ zum verbleiben- 
den Losungsmitteldampf und Tragergas einem geeigne- 
ten Detektor zufOhren. . 

Der StrSmungsweg durch die Ldsungsmittel-Entfer- 
nungskammer(n) hat vorzugsweise einen im wesentli- 
chen gleichformigen Ouerschnitt, so daB im Fluidstrom 
kaum noch rasche Expansionen oder Kontraktionen 
stattfinden und Totraume" eliminiert werden. Es kann 
eine Reihe solcher Kammem vorgesehen werden, die 
jeweils eine Teil des Ldsungsmitteldampfes beseitigen. 
Das L5sungsmittel wird vorzugsweise aus dem Aerosol 
der unverdampften Probenteilchen und des inerteri Tra- 
gergases in einem Gegenstromvorgang entfernt, so daB 
das System vom Flussigchromatographen zu den Gas- 
phasendetektoren kontinuieriich betrieben werden 
kann. Da infolge der Schnittstelle das Ldsungsmittel 
groBtenteils entfernt werden kann, wahrend die Probe 
zuriickbehalten und als Aerosol Obertragen wird, lassen 
sich mehrere weseniliche Vorteile realisieren. Beim Ein- 
satz mit einem Teilchenstrahl-Impulsseparator zum 
Senken des Drucks des Dampfes und des Tragergases, 
die mit den Teilchen im Aerosol zusammen Obertragen 
werden, ist die erfindungsgemaBe Technik besonders 
geeignet fOr sowohl die EI- als auch die CI- Massenspek- 
trometrie. Die vorliegende Erfindung umgeht dabei die 
Einschrankungen, die in herkommlichen Verfahren 
durch das Mitfuhren groBer Mengen von Losungsmit- 
teldampfen entstehen. Weiterhin lassen sich die erhebli- 
chen Wartungsprobleme vcrmeiden, die haufig bei den 
in Teilchenstrahl-Separaioren oder Thermospray-Sy- 
stShien verwendeten Unterdruckpumpen auftreten, da 
die Erfindung die Dampfbelastung der Unterdruckpum- 
pen erheblich reduziert 

Es ist ein Ziel der vorliegenden Erfindung, eine ver- 
besserte Schnittstelle zur Obertragung von in einem 
LC- AusfluB enthaltenen Proben an einen Gas- oder 
Festphasendetektorbereitzustellen. 

Es ist ein weiteres Ziel der vorliegenden Erfindung. 
eine Schnittstelle anzugeben, die durch Verringem der 
dem Detektor zugefOhrten Losungsmittelmenge gegen- 
aber den bekannten Verfahren ein Detektorausgangssi- 
gnal mit verbessertem Storabstand liefert 

Es ist eine Besonderheit der vorliegenden Erfindung, 
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daB sie eine Schnittstelle zwischen einem Fliissigchro- 
matographen und eineni Gasphasendetektor bereit- 
stelli, die mindestens eine Kammer zum Entfemen von 
Lasungsmitteldampf aufweist, deren Gasdurchtritts- 
querschnitt im wesentlichcn gleichmaBig ist 5 

Es ist eine weitere Besonderheit der vorliegenden Er- 
findung, daB die . Schnittstelle atif die Thermospray- 
Technik anwendbar ist, so daB die kontrollierte Teilver- 
dampfung des Gases aus der Thermospray-Kapillare 
erfolgen kann und eine weitere Verdampfung in der 10 
Desolvatierungskammer stromabwSrts von der Kapilla- 
re stattHndet 

Es ist eine weitere Besonderheit der vorliegenden Er- 
findung» daB die Schnittstelle eine Vielzahl von Losungs- 
mittel-Entfemungskammem aufweist, die in Reihe ge- ts 
schaltet sind, um kontinuierlich Uisungsmitteldampf aus 
dem Strom auszuziehen und dem Gasphasendetektor 
im wesentlichen trockene Teilchen zuzufuhren. 

Es ist ein Vorteil der erfindungsgemaBen Schnittstel- 
le, daB sich mit ihr ein hohes MaB an Inf ormationen flber 20 
die gewUnschte Probe relativ zu den Hintergriindinfor- 
mationen uber das Losungsmittel erreichen laBt, so daB 
die vom Losungsmittel erzeugten Storungen kaum zu 
einem Verlust an SoUinformation fuhren. Bspw. lassen 
sich in der EI-Massenspektrometrie molekulare lonen 25 
und Fragmente der Probe erf assen, obgleich deren hJas- 
sen mit denen groBer lonen aus dem Ldsungsmittel- 
dampf Qbereinstimmen konnen. 

Ein weiterer Vorteil der Erfindung ist, daiB ein wesent- 
licher Teil des Ldsungsmitteldampfs im LC-AusfluB von 30 
der Schnittstelle vor dem Eintreten in einen Gasphasen- 
detektor entfernt wird, so daB die Lebensdauer der zum 
Aufrechterhalten des System-Solldrucks verwendeten 
Pumpen sich erheblich veriangem laBt 

Es ist ein weiterer Vorteil der Erfindung, daB die 35 
Funktionskomponenten der erfindungsgemaBen 
Schnittstelle keine bewegbaren Teile erfordern, so daB 
man eine verbesserte Wartbarkeit und Zuverlassigkeit 
der Schnittstelle erreicht. 

Diese und andere Ziele, Besonderheiten und Vorteile 40 
der vorliegenden Erfindung ergeben sich ausfOhrlicher 
aus der folgenden Beschreibung unter Bezug auf die 
beigefugten Zeichnungea 

Fig. 1 zeigt als Blockdiagramm die Hauptbesiandteile 
er erfindungsgemaBen Schnittstelle zwischen einem 45 
Flussigchromatographen und einem Gasphasendetek- 
tor; 

Fig. 2 ist eine vereinfachte Bilddarstellung einer Aus- 
fiihrungsforni einer erfindungsgemaBen Schnittstelle; 

Fig. 3 ist eine vereinfachte Bilddarstellung einer alter- 50 
nativen Ausfiihrungsform eines Thermosprayverdamp- 
fers, der eine konzentrische Stromung eines erwarmten 
Tragergases liefert; 

Fig. 4 ist ein Teilblockdiagramm sowie eine bildliche 
Teitdarstellung einer weiteren Ausfiihrungsform einer 55 
erfindungsgemaBen Schnittstelle; 

Fig. 5 ist ein Teilblockdiagramm sowie eine bildliche 
Teildarstellung einer weiteren Ausfiihrungsform einer 
erfindungsgemaBen Schnittstelle; 

Fig. 6 ist eine vereinfachte Bilddarstellung eines Teiis so 
einer erfindungsgemaBen Schnittstelle, die an einen ge- 
eigneten Gasphasendetektor angeschlossen ist; 

Fig. 7 ist eine Bilddarstellung eines Teils einer erfin- 
dungsgemaBen Schnittstelle zur Ablage der Probe auf 
einer festen Oberflache zwecks nachfolgender Analyse es 
durch einen Fest- oder Gasphasendetektor; 

Fig. 8 zeigt einen TeiL einer erfindungsgemaBen 
Schnittstelle zum Ankoppeln eines FlQssigchromatogra- 


phen fur eine El-massenspektrometrische Analyse; 

Fig. 9 zeigt einen Teil der erfindungsgemaBen 
Schnittstelle zum Ankoppeln eines Flussigchromatogra- 
phen fOreine Cl-massenspektrometrische Analyse;, 

Fig. 10 ist eine Bilddarstellung eines Teiles einer er- 
findungsgemaBen Schnittstelle zum Ankoppeln eines 
Flussigchromatographen an eine temperaturgeregclte 
Oberflache fur die Laser- Desorptionsanalyse. 

Das Verfahren und die Anordnung nach der vorlie- 
genden Erfindung sind geeignet zum Einkoppein des 
LC-Ausfiusses in unterschiedliche GC-Detektoren. In 
einigen Fallen kann es erforderlich sein. eine Einrich- 
tung zum Verdampfen der Probenteilchen unmittelbar 
vor dem Detektor vorzusehen. Bei vielen Gasphasende- 
tektoren ist es nicht notig, die Molekiilstruktur der Pro- 
be zu erhalten, und es lassen sich verschiedene her- 
kdmmliche Einrichtungen zum Verdampfen der Teil- 
chen einsetzen, auch wenn die Probe thermisch beein- 
trachtigt wird. Andere Detektoren (wie bspw. Massen- 
spektrometer und FTIR) liefern Informationen iiber das 
Molekulargewicht und/oder die Molekulstruktur; daher 
ist es erforderlich, eine Pyrolyse oder andere unkontrol- 
lierte chemische Anderung der Probe zu vermeiden. 
Beispiele fur mit der erfindungsgemaBen Schnittstelle 
zusanimen einsetzbare Gasphasendetektoren sind 
Flammenionisierungsdetektoren (FID), flammphotome- 
trische Detektoren (FPD) fiir spezielle Elemente wie P 
und S, Gluhiohisationsdetektoren ("thermionic ioniza- 
tion detectors^ TID), Atomabsorptionsdetektoren ( AA), 
Photoionisations-, Warmeleitfahigkeits- und Massen- 
spektrometrie-Detektoren, induktiv gekoppelte Plas- 
madetektoren (ICP) und Fourier-Transformations-In- 
frarotdetektoren (FTIR). 

Zum besseren Verstandnis der Besonderheiten und 
Vorteile der vorliegenden Erfindung soil zunachst die 
Theorie der Verdampfung und Vernebelung in einer 
Thermospray-Kapillare diskutiert werden. 

Thermospray-Verdampfer 

Wird eine Flussigkeit mit hoher Geschwindigkeit 
durch eine unbeheizte Kapillare gedriickt, tritt aus dem 
Rohrchen ein massiver Strahl aus und bricht nach der 
Rayleighschen Theorie der Stabilitat eines Flussig- 
strahls zu regelmaBigen Tropfchen auf. Dabei entstehen 
Trdpfchen als Folge mit gleichen E>urchmessem von 
etwa dem doppelten Durchmesser der Austrittsoff nung, 
gleicher GroBe und gleicher Geschwindigkeit. Wird das 
Rohrchen schwach erwarmt. andern sich infolge des Ab- 
falls der Oberflachenspannung, der setnerseits durch den 
Temperaturanstieg verursacht wird, die Eigenschaften 
des Tropfchenstrahls geringfugig, obgleich sich visuell 
kaum eine Anderung feststellen laBt Wird soviel War- 
me zugefuhrt,daB in der Kapillare eine wesentliche Ver- 
dampfung stattfindet, andert sich die Erscheinungform 
des Strahls drastisch, da er teilweise verdampft und zu 
einer sehr groBen Anzahl kleiner Trdpfchen vernebelt 
wird. Bei weiterer Warmezufuhr reduziert sich die 
Sichtbarkeit des Strahls, daB die TropfchengroBe infol- 
ge der weiteren Verdampfung bei ausreichend starker 
warmezufuhr sinkt, so daB das einzige Anzeichen fur 
die Existenz des Strahls die beim Abkahlen stromab- 
warts erfolgende {Condensation ist. 

Eine ausfuhrliche Analyse der Vorgange, die sich ab- 
spielen, wenn eine Flussigkeit durch eine beheizte Ka- 
pillare gedrttckt wird und dabei verdampft, ist in der 
US-PS 47 30 11 1 sowie in der US-Patcntanmeldung Nr. 
2 02 093 vom 3. 6. 1988 cnthalten. Fflr die vorliegende 
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Erl&uterung sei darauf verwiesen, daB die Verdamp- 
fungsrate Zeiner FlUssigkeit bei der Temperatur Tgt- 
geben ist durch die Beziehung 

in der Pvfl) der Gleichgewichts-Dampfdruck bei der 
Temperatur T, Pa der Umgebungsdruck des Dampfes, 
m die Molekulmasse und die Boltzmannsche Konstan- lo 
te sind. Die effektive Verdampfungsgeschwindigkeit Vv 
laOt sich durch Multiplizieren der Molekulmasse und 
Dividieren durch die Dichte pt der Flussigkeit erhalten 
derart» daB 


Vv 


Pv (T) - Pa 


f m 
\ InkT) 


GUI) 


Der Thermospray-Verdampfer teilt viele der Eigen- 20 
schaften eines konzentrischen Pneumatik-Verneblers, 
wie er in der Atomspektroskbpte verwendet wird, da ein 
Gas mit hoher Geschwindigkeit zum Aufspalten eines 
Flussigkeitsstroms zu einem feinen Strahl von Tropf- 
chen verwendet wird, die in einem Gasstrom mitgeris- 25 
sen werdea Eine wesentliche Besonderheit des Ther- 
mosprays ist, daB das Vernebelungsgas in situ durch 
Teilverdampfung der FlOssigkeit. erzeugt wird. Es ist 
verschiedentlich versucht worden, die vom Thermo- 
spray erzeugte TropfchengroBenverteilung direkt zu 30 
messen; ihr Erfolg war jedoch begrenzt, da eine sehr 
groBe Anzahl kleiner und sehr schneller Trdpfchen er- 
zeugt wird. 

Die Gesamtanzahl Nd der pro Sekunde erzeugten 
Trdpfchen ISBt sich aus dem Volumen der unverdampf- 35 
ten FlQssigkeit durch Division durch das durchschnittll- 
che TrdpfchenvoIUmen im Augenblick der Vemebelung 
aus der Flussigkeitsmasse ermitteln. Dieser Zusammen- 
hang laBt sich ausdrucken als 


OU3) 


wobei Fdie Flussigkeitsstrdmung in ml/min. /der ver- 45 
dampfte Anteil und rfder Tropfchendurchmesser in Mi- 
krometer sind. 

Die Verdampfungsrate eines sphariscben Flussig- 
keitsteilchens laBt sich ihrerseits ausdrilcken als 

50 

dr/dt Vv Gl.(4) 

mit r als dem Trdpfchenradius und Vv als der nach Gl. 
(2) berechneten Netto-Verdampfungsgeschwindigkeit. 
Da diese Rate unabhangig von rist, laBt sich die isother- 55 
me Lebensdauer eines Tr5pfchens als Funktion der Ver- 
dampfungsgeschwindigkeit ausdrucken. Fflr Wasserteil- 
chen bei 200*0 in Gegenwart von Wasserdampf bei 
einer AtmosphSre betragt die Netto-Geschwindigkeif 
der Verdampfungs etwa 100 cm/s. Die isotherme Le- eo 
bensdauer der Wassertropfchen betragt unter diesen 
Bedingungen etwa 1 jis pro Mikrometer Radius. Bei 
100**C befinden die Wassertropfchen und der Wasser- 
dampf bei einer AtmosphSre im Gleichgewicht und die 
Netto-Verdampfungsrate ist null. Die starke Abhangig- 65 
keit der Verdampfungsrate von der Temperatur impli- 
ziert aiso, daB zur effizienten Verdampfung und lonen- 
erzeugung die thermische Umgebung der Trdpfchen - 


streng unter Konirolle gehallen werden muB. 

Es wird darauf hingewiesen, daB diese Analyse einige 
nicht explizit ausgefuhrte Naherungen und Annahmen 
enthalt, die vermutlich nicht streng gultig sind. Bspw. ist 
durchweg angenommen, daB die Wandungen des Ver- 
dampfers.der Dampf und die Flussigkeit an einem belie- 
bigen Punkt entlang des Verdampfers durch eine einzi- 
ge Temperatur gekennzeichnet sind. Da Jedoch Warme 
von den Wandungen des Verdampfers durch den Dampf 
auf die Trdpfchen ubergeht, mussen offensichtlich er- 
hebliche Temperaturdifferenzen voriiegen. 

Waren der anfangliche Trdpfchendurchmesser und 
seine thermische Vorgeschichte genau bekannt, lieBe 
sich die Lebensdauer der Trdpfchen bis zur Verdamp- 
fung genau berechnen. 

Ohne derartige Angaben lassen die Parameter sich 
empirisch so einstellen, daB man eine vollstandige Ver- 
dampfung des Ldsungsmittels in den Trdpfchen am Aus- 
gang der Desolvatierungskammer der Schnittstelle er- 
hait. Die Parameter, die die Lebensdauer der Trdpfchen 
innerhalb der erfindungsgemaBen Schnittstelle beein- 
flussen, sind folglich die TTiermospray-Verdampfungs- 
parameter, d.h. die Temperatur des aus dem Verdamp- 
fer austretenden Strahls. der Durchmesser der Trdpf- 
chen und die Temperatur und der Druck des der Desol- 
vatierungskammer zugefiihrten Tragergases, aus denen 
sich der WarmeObergang auf die Trdpfchen ergibt Sind 
in der Probe Bestandteile zu erwarten, die nur geringfu- 
gig weniger fluchtig als das Ldsungsmittel sind, kann es 
erforderlich sein, die Thermospray- Bedingungen fur die 
Schnittstelle sorgfaltig einzustellen, um eine zufrieden- 
stellende Obertragung der fluchtigen Probenbestand- 
teile ebenso wie auch ein wirkungsvolles Entfernen des 
Ldsungsmittels zu erreichen. 

Schnittstelle Fliissigchromatograph/Detektor 

Die Fig. 1 zeigt als Blockdiagramm eine erfindungs- 
gemafle Schnittstelle. Der AusfiuB aus einem Fliissig- 
chromatographen 10 wird unmittelbar auf einen Ther- 
mospray-Verdampfer 12 gfegeben, in dem ein kontrol- 
lierter Anteil des Ldsungsmittels verdampft und der un- 
verdampfte Ldsungsmittelrest sowie die Probenteilchen 
als Aerosol in einem Dampfstrahl hoher Geschwindig- 
keit weitergefuhrt werden. Der Thermospray-Vorgang 
wird sorgfaltig mit einer Regelung 14 eingestellt, wie sie 
ausfuhrlich in der US-PS 47 30 1 1 1 beschrieben ist Der 
Strahl aus dem Thermospray-Verdampfer 12 wird in 
eine Desolvatisierungskammer 16 gefuhrt, die zum Fdr- 
dem des Verdampfungsvorgangs beheizt sein kann. 
Weiterhin wird ein trockenes Gas wie Luft, Helium oder 
Argon (vorzugsweise ein Inertgas) unter Druck aus ei- 
ner Quelle 18 in die Kammer 16 gegeben. und zwar in 
ausreichender Menge, um den SoUdruck und die Soll- 
strdmung aufrechtzuerhalten. Die Strdmung des Tra- 
gergases laBt sich mittels eines Ventils 19, wie unfen 
beschrieben, sorgfaltig einstellen. Die Temperatur der 
Desolvatierungskammer wird mit einem Temperatur- 
egler 20 in engen Grenzen gehalten, so daB das Ld- 
sungsmittel in der Kammer 16 vollstandig oder im we- 
sentlichen vollstandig verdampft Die erfindungsgema- 
Be Thermospray-Technik erlaubt eine sehr prazise Re- 
gelung des Verdampfungsvorgangs, so daB das Ld- 
sungsmittel sich verdampfen laBt wahrend die interes- 
sferenden, weniger fltichtigen Teilchen vollstandig oder 
fast vollstandig zuruckgehalien werden. Ein Aerosol aus 
verdampften Probenteilchen. Ldsungsmitteldampf und 
Trager-Inertgas tritt aus der Desolvatierungskammer 


DE 39 41 533 Al 


10 


16 aus und durchlauft eine oder mehrere Ldsungsmittel- 
Entfemungskammem 22, wo der gr66te Teil des La- 
sungsmitteldampfes entfernt und in einen AbfluBbehal- 
ter 24 gegeben wird Das resultiefcndc trockene Aero- 
sol (unverdampfte Probentetlchen und inertes Tr§ger- 
gas) wird dann entweder direkt oder Qber einen oder 
mehrere Teilchenstrahl-Separatoren auf den Gaspha- 
sendetektor 28 gegeben. der Gasphasendetektor kann 
auf die interessierenden Probenteilchen oder auf Dampf 
aus den interessierenden Probenteilchen ansprechen. 
Im letzteren Fall wird zwischen den Kondensatoren und 
dem Detektor ein Verdampfer 27 angeordnet, mit dem 
sich die interessierenden Teilchen verdampf en lassen. 

In einer AusfQhrungsform der Erfindung wird die 
Temperatur der Desolvatierungskammer 16 mit einer 
Regelung 20, die der Ldsungsmittel-Entfemungskam- 
mer (n) 22 mit einer Regelung 26 in engen Grenzen 
gehalten, so daQ das Losungsmittei auskondensiert wird 
und das trockene Aerosol zum jeweiligen Detektor wei- 


Verdampfen des Losungsmittels ist dann diejenige Tem- 
peratur, bei der der Dampfdruck des Losungsmittels 
gerade groBer ist als der Partialdruck des vollstandig 
verdampften Losungsmittels bei der jeweiligen Stri^ 
mung der verwendeten Fitissigkeit ist. Im Idealfall be- 
steht der AusfluB der Desolvatierungskammer 34 aus 
fast trockenen Teilchen der nichtverdampften Probe, 
Losungsmitteldampf bei einem Partialdruck geringfugig 
unter dem halben Gesamtdruck sowie dem TrSgergas. 

Ein geeignetes Tr^gergas wird durch die Offnung 38 
in die Desolvatierungskammer 34 eingefuhrt und flieBt 
vorzugsweise durch den Ringraum zwischen den Innen- 
wanden 35 der Kammer und der Verdampfersonde 30, 
um die im Thermospray-Strahl erzeugten Tropfchen 
mitzunehmen. Am Austrittsende der Thermospray-Son- 
de 30 stromt das Tragergas also axial mit dem Thermo- 
spray-Strahl und um diesen herum. Generell sollte die 
Stromung des Tragergases mindestens gleich der 
Dampfstrdmurig sein. die durch das vollstSndige Ver- 


terstrdmen kann. Der Losungsmitteldampf wird also 20 dampfen der dem Verdampfer zugefuhrten Flussigkeit 


durch sorgf^Itiges Einstellen des Reglers 26 kondensiert 
und das Kondensat dem AbfluBbehSlter 24 zugefQhrt, 
wahrend die weniger flUchtigen Stoffe von der Konden- 
sation unbeeinfluBt weiterstrdmen. 

Wird ein Thermospray verwendet, um den AusfluB 
des Flussigchromatographen teilweise zu verdampfen 
und zu vemebeln, braucht die Desolvatierungskammer 
16 nicht mit einer separaten Regelung 20 temperaturge- 
regeh zu werden, da die Temperatur des Spruhnebels in 


entsteht Enthalt die LC-Probe jedoch fluchtige Be- 
standteile, kann es erwunscht sein, eine starkere Stro- 
mung anzusetzen, so daB die FiOssigkeit bei niedrigerer 
Temperatur verdampft werden kann. 

Anstelle eines wie oben beschrieben normalen Ther- 
mospray-Verdampfers kann ein modifizierter Thermo- 
spray- Verdampfer 128 verwendet werden, wie er in der 
Fig. 3 dargestellt ist In dieser Anordnung wird die Fliis- 
sigkeit aus dem Chromatographen durch eine innere 


der Desolvatierungskammer 16 vom Verdampfer selbst 30 Kapillare 130 zweckmaBigerweise aus Quarzglas oder 

hinreichend stark geregelt wird. Fur das Arbeiten in nichtrostendem Stahlrohr fiir die Spitze von Injektions- 

dieser Betriebsart ist vorzuziehen, den Thermospray- spritzen gefuhrt Ein AuBenrohr 132 aus nichtrostendem 

Verdampfer nahe bei, aber unter dem Punki vollsaindi- StaW wird mit einem durch es gefuhrten elektrischen 

ger Verdampfung zu betreiben, so daB die aus dem Ver- Strom direkt widerstandsbeheizt; die zugefuhrte War- 

dampfer austretenden Dampftrdpfchen genug Warme 35 me wird nach der Beschreibung in der US-PS 47 30 1 11 

enihalten, um die Verdampfung beim Expandieren des geregelt Das Tragergas wird durch den Ringraum 134 

Strahls vollenden zu konnen. Dennoch ist eine mit einer zwischen dem Innen- und dem AuBenrohr gefiihrt. Bei 

Regelung 20 separat geregelte Desolvationskammer dieser Anordnung werden sowohl der LC-AusfluB als 

zum AbschlieBen der vom Thermospray begonnenen auch das Tragergas erwarmt; die hohe Geschwindigkeit 

Verdampfung zweckm^Big; diese temperaturgeregehe 40 des erwSlrmteh Tragergases um den Thermospray- 


Desolvatieningskammer ist fiir andere Arten von Ver- 
nebelem haufig erforderlich. 

Die Fig. 2 zeigt eine Ausfiihrungsform der Schnitl- 
stelle, in der zum Entfernen des Losungsmilteldampfes 
die Desolvatierungskammer einen gekuhlten Konden- 
sator aufweist Das Austrittsende 30 eines Thermo- 
spray- Verdampfers (wie er vollstandig in der US-PS 
47 30 i 1 1 beschrieben ist) ist in der Desolvatierungs- 
kammer 34 so angeordnet, daB eine gasdichte Verbin- 
dung zwischen dem Verdampfer und der Desolvatie- 
rungskammer entsteht Eine kontrollierte Teilverdamp- 
fung des durch das Ende 30 austretenden Losungsmit- 
tels wird mit einem um das Austrittsende 30 herumge- 
legten Heizblock 29 erreicht Die Desolvatierungskam- 


Strahl 136 herum untersttitzt die Verteilung und das 
Verdampfen derTrdpfchen des Strahls. 

Obgleich die Strdmungsgeschwindigkeiten in der 
Schnittstelle nicht kritisch sind, muB die TrSgergasstro- 
45 mung stark genug sein, um einerseits das Aerosol wirk- 
sam zu transportieren und andererseits minimale Tur- 
bulenzen zu erzeugen. Ein Rohr 40. mit kreisformigem 
Innenquerschnitt und einem Durchmesser von etwa 
10 mm arbeitet zufriedenstellend bei den Strdmungs- 
50 starken, die man bei bis zu 2 ml/min am Eingang des 
Flussigchromatographen aufgegebener Flussigkeit er- 
halt Ein gleichmaBiger Ouerschnitt des Strdmungswe- 
ges in der Desolvatierungskammer und den FCondensa- 
toren ist bevorzugt; plotzliche Anderungen des Quer- 


mer 34 ist wie in Fig. 2 gezetgt, baulich ein Teil der 55 schnitts fiihren zu einer schnellen Expansion oder Kon- ~ 

Losungsmittel-Entfernungskammer, bei der es sich in traktion der Strdmung und sind zu vermeiden. Obgleich 

der dargestellten Ausfuhrungsform um einen Konden- das Aerosol auf einem gekrummten Weg gefUhrt wer- 

sator handelt; es ist jedoch einzusehen, daB die Desoiva- den kann, wie es die Fig. 2 zeigt sollten scharfe FCnicke 

tierungskammer auch baulich getrennt vom Kondensa- im Stromungsweg vermieden werden, so daB die Teil- 

tor angeordnet werden kann. Die Temperatur in der eo chen nicht auf die Innenwandf lachen des Rohrs 40 pral- 

Kammer 34 wird mit einem hulsenartigen Heizblock 36 ien und daher zum gewahlten Detektor weiterlaufen 

aufrechterhatten, der in -Warmekontakt mit dem Rohr kohnen. Unter den bevorzugten Stromungsbedingun- 

40 steht um die gewiinschte Verdampfung des Losungs* gen bleibt im Rohr 40 eine im wesentlichen laminare 

mittels im AusfluB des Flussigchromatographen zu er- Stromung erhalten und wird das Aerosol von dem 

reichen. Der vom Block 36 beheizte Bereich der Schnitt- 65 schnelleren Tragergas en tlang der Rohrmitte gefuhrt 

stelle sollte lang genug sein, daB die Teilchen ihr thermi- wird, so daB die Teilchen mit vernachiassigbaren Verlu- 

sches Gleichgewicht mit der Dampfphase erreichen sten auf verhaltnismaBig langen Entfernungen transpor- 

konnen. Die Mindesttemperatur fur ein vollstandiges tiert werden kdnnea Infolge der gegeniiber der groBen 


11 


DE 39 41 533 Al 


12 


Masse dieser Teilchen relativ zu der der TrSgergas- und 
der LOsungsmittelgasinolekule diffundieren nur wenige 
Aerosolteilchen zu den Wanden. wahrend die Diffusion 
der Losungsmittelmolekule im TrSgergas verhaitnisma- 
Big rasch erfolgt. >^ 

Wahrend der AusfluB durch das Rohr 40 vom beheiz- 
ten Bereich der Desolvatierungskammer zum kuhleren 
Bereich des Kondensaors ISuft, wird er iibersattigt und 
beginnt, auf den WSnden des Rohrs 40 zu kondensieren. 
Die Kondensation von Dampf auf den Probenteilchen 
bleibt minimal, da die Probenteilchen nahe der Mitte des 
Rohrs 40 normalerweise etwas warmer sind als der die 
kuhleren Wandflachen berUhrende Dampf und weiter- 
hin der Oesamtflacheninhalt der Teilchen erheblich klei- 
ner als der des kQhIeren Rohres ist. Die Temperatur des 
in Warmekontakt mit dem Rohr 40 stehenden hulsenar- 
tigen Kuhlmantels 42 liegt nur geringfiigig uber dem 
Erstarrungspunkt der kondensierten Fliissigkeit Ein 
Thermostat 43 erfafit die Innenwandtemperatur im 
Kohdensator und gibt ein entsprechendes Signal an den 
Regler..26,der den Mantel 42 entsprechend ansteuert 

Das Rohr 40 erhalt so einen Obergangsbereich 41 
zwischen der beheizten Zone zwischen der Desolvatie- 
rungskammer und der gektihlten Zone des Kondensa- 
tors. Der Obergangsbereich 41 ist, wie die Fig. 2 zeigt, 
so angeordnet, daB das flussige Kondensat 44 vorzugs- 
v/eise unter der Schwerkraft zum AbfluG 46 im Ober- 
gangsbereich 41 des Rohrs 40 flieBt, von wo es abge- 
pumpt und entsorgt wird. Eine kleine Verdrangerpumpe 
48 wie bspw. eine peristaltische Schlauchpumpe kann 
dazu dienen, das Kondensat abzupumpen, ohne daB Gas 
Oder Dampf in wesentlichen Mengen aus der Schnitt- 
stelle entweichen kdnnen. Der Abflufi kann mit etnem 
herkommlichen Riickschlagventil 50 ausgerustet sein, 
um eine Riickstromung der FlQssigkeit zu verhindern, 
falls der Innendruck in der Schnittstelle unter den Au- 
Bendruck abfallen sollte. 

Wenn die ICuhlzone im Kondensator eine ausreichen- 
de Lange hat, nahert sich der den Kondensator verlas- 
sende Dampf ein Gleichgewicht mit der FlQssigkeit bei 
der Temperatur des Kondensators. Ein Kondensator 
mit einem gradlinigen Rohr von etwa 30 cm LSnge hat 
sich als zufriedenstellend fttr ZufluBraten von bis zu 
0,5ml/min Fliissigkeit aus dem Fliissigchromatogra- 
phen erwiesen. Die Lange des Stromungswegs von der 
Desolvationskammer zu den Kondensatoren sollte min- 
destens das 30fache und vorzugsweise mindestens das 
SOfache des Durchmessers bzw. der Breite des Strd- 
mungsweg betragen. FOr Anwendungen mit starkeren 
Flussigkeitsstrdmungen kann die Gesamtiange der 
Kuhlzone proportional zu der maximal erwarteten Flus- 
sigkeitsstrdmung veriangert werden. Der Kondensator 
laBt sich so konfigurieren, daB das Rohr 40 in einer 
Wendelform gektihlt wird, so daB es sich dessen verlin- 
gern laBt, ohne daB der Kondensator grdBer wird. Eine 
Wendelfuhrung des Rohrs 40 wQrde auch der Stromung 
einen gewissen Winkelimpuls erteiien, der den effekti- 
ven Diffusionskoeffizienten und entsprechend den Wir- 
kungsgrad des Kondensators erhoht. 

Die in der Fig. 2 gezeigte, verhaltnismaBig einfache 
Anordnung kann fiir einige Anwendungen einer 
Schnittstelle Fliissigchromatograph/Gasphasendetek- 
tor das Ldsungsmittel wirkungsvoll beseitigen. Handelt 
es sich bei dem Detektor bspw. um ein EI-Massenspek- 
trometer mit einem 2-stufigen Teilchenstrahlseparator, 
der die mitgefuhrte Ldsungsmitteldampfmenge weiter- 
verringert, erhalt man mit dieser Kombination der 
Schnittstelle mit dem speziellen Detektor eine sehr wir- 


kungsvolle Beseitigung des Ldsungsmittels. wahrend 
mehr als die Halftc der Probenteilchen weitergegeben 
werden. Die in der Fig. 2 gezeigte AusfOhrungsform 
kann daher fiir zahlreiche Proben cine gute Deiektor- 
5 empfindlichkeit ergeben, obgleich die lonisierung des 
Losungsmitteldampfes noch erheblich zu unteren Be- 
reich (niedrige Massen) des Massenspektrums beitragt. 
Wird der in Fig. 2 gezeigte Kondensator auf 0°C ge- 
kiihlt, lassen sich mehr als 99% des Wassers kondensie- 

10 ren und entfernen; von typischen organischeh Losungs- 
mitteln wie Methanol oder Azetnitril lassen sich mehr 
ats 90% entfernen. Der erfindungsgemaBe Kondensator 
ist in der Lage, im wesentlichen das gesamte und vor- 
zugsweise mindestens 90% des Ldsungsmittels im LC- 

js AusfluB zu beseitigen, der in die Desolvatierungskam- 
mer gegeben wird. Wirkungsgrade von mehr als 95% 
der Lasungsmittelbeseitigung lassen sich erreichen, in- 
dem man die Kondensatortemperatur entsprechend der 
mobiien Phase des Fliissigchromatographen program- 

20 miert Die Kondensatortemperatur sollte jedoch nicht 
niedriger als der Erstarrungspunkt der flussigen Ein- 
gangsmtschung sein, da sonst die im Kondensator sich 
ansammelnden Abfallstoffe die Schnittstelle zusetzen 
konnen. Da oft fliissigchromatographisch abgetrennie 

25 Proben in Konzentrationen von 10"^ ppm oder noch 
. weniger erfaBt werden mussen, kann in vielen Anwen- 
dungen eine weitere Verringerung der Ldsungsmittel- 
konzentration Ober diejenige hinaus erforderiich sein, 
die mit Schnittstelle nach Fig. 2 mdglich ist, 

30 Die Fig. 4 zeigt ein System, mit dem sich gegeniiber 
der Schnittstelle der Fig. 2 die Losungsmitteldampfkon- 
zentration weiter absenken laBt Die Schnittstelle der 
Fig. 4 weist eine erste Kondensatorstufe 52 auf, die 
funktional und baulich mit der der Fig. 2 identisch sein 

35 kann- In Reihe mit der ersten Kondensatorstufe 52 ist 
eine zweite Kondensatorstufe 54 geschaltet, wobei letz- 
tere baulich der der Fig. 2 entspricht, aber kein zusatzli- 
ches Tragergas bzw. kein Thermospray-Strahl und folg- 
lich auch keine beheizte Zone bzw. kein beheizter Block 

40 36 vorgesehen sind Die zweite Kondensatorstufe 46 
weist ein U-Rohr in Reihe mit dem U-Rohr der ersten 
Kondensatorstufe, einen zweiteh AbfluB und eine zwei- 
te KQhlzone (Kuhlmantel) 42 stromabwarts des Abflus- 
ses auf. Ein Kalteabscheider ("cryogenic trap") 56 ist, wie 

45 in Fig. 4 gezeigt, in Reihe mit der zweiten Kondensator- 
stufe 54 geschaltet; der AusfluB geht an einen geeigne- 
ten Gasphasendetektor wie ein EI-Massenspektrometer 
58 weiter. 

Bei der in Fig. 4 gezeigten Schnittstelle wird die erste 

50 Kondensatorstufe 52 vorzugsweise bei einer Tempera- 
tur unmittelbar uber dem Gefrierpunkt des Eingangslo- 
sungsmittels betrieben, die zweite Kondensatorstufe 54 
vorzugsweise bei einer Temperatur unmittelbar uber 
dem Gefrierpunkt des verbleibenden Losungsmittel- 

55 dampfes aus der ersten Kondensatorstufe. so daB die^ 
zweite Stufe kondensiert, ohne eine maximale Menge' 
Losungsmitteldampf zu Erstarrung zu bringea Zwi- 
schen der ersten und der zweiten Kondensatorstufe 
durchlaufen der Dampf und das Aerosol einen Rohrab- 

60 schnitt 40, der auf Umwelttemperatur gehalten wird. 
Daher kann Ldsungsmittel, das sich auf den Teilchen in 
der ersten Kondensatorstufe 54 abgelagert hat, wieder 
verdampfen und dann von deh Teilchen in der zweiten 
Kondensatorstufe 56 mit dem grdBten Teil des verblei- 

65 benden Dampfes abkondensieren. Wird die zweite Kon- 
densatorstufe bei etwa — 40''C betrieben, werden von 
der ersten und der zweiten Kondensatorstufe (zusam- 
men mit allem oder fast allem Wasser) mehr als 99% der 
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organischen Ldsungsmittel beseitigt 1st eine weitere 
Verringerung der LSsungsmitteldampfkonzentration 
erforderlich. kann der AusfluQ aus der zweiten Konden- 
satorstufe 54 durch ein Rohr 60 gefuhrt werden, das in 
einem in ein geeignetes Kuhlmittel wie fliissigen Stick- 
stoff getauchten Gehiuse 62 dicht abgeschlossen unter- 
gebracht ist Das GehMuse 62 kann also einen EinlaB 61 
fur fliissigen Stickstoff und einen Auslafi 63 aufweisen, 
die das Rohr 60 auf einer ausreichend tiefenTemperatur 
halten. urn den verbleibenden LdsungsmitteWampf zu 
beseitigen. Der Kaltebscheider 56 fQhrt also dazu, daB 
fast das gesamte Ubrige Ldsungsmittel in fester Form 
auf der Rohrinnenwand des Rohrs festgehalten wird. Im 
Gegensatz zur ersten und zweiten Kondensatorstufe. 
bei denen das Kondensat stetig in flussiger Form abge- 
zogen wird, kann der Kalteabscheider 56 nicht kontinu- 
ierlich betrieben werden. Da jedoch aus der zweiten 
Kondensatorstufe 54 das kondensierbare Material nur 
in geringen Mengen anf^It, laBt sich der Kalteabschei- 
der aber langere Zeitraume (mehr als 8 Std.) betreiben, 
bis sich soviel Feststoff auf der Innenscite des Rohrs 60 
ahgesammelt hat, daB er entfemt werden muB. Dies 
kann geschehen, indem man das Ventil 68 schlieBt, das 
den Ausgang des Abscheiders 68 mit dem Detektor ver- 
bindet, und das Kuhlmittel (Stickstoff) abnimmt. Indem 
man den Abscheider sich wieder auf Raumtemperatur 
erw^men i^Bt und das AblaBventil 64 dffnet» kann. das 
angesammelte Kondensat am ROckschlagventil 66 vor- 
bei zum Abfall entweichen. 

Die Leistungsfahigkeit der erfindungsgemaBen 
Schnittstelle hUngt in gewisser Weise von der GroBe der 
erzeugten Teilchen ab. Kleinere Teilchen wer^den in der 
Spruhduse leichter beschleunigt und auch von Gasstrd- 
men stromabw£Lrt$ der DQse leichter abgelenkt Ande- 
rerseits sind grOBere Teilchen schwieriger zu beschleu- 
nigen und erfordem hdhere Geschwindigkeiten des 
Tragergases, um sie als Aerosol zu erhalten; sind sie 
einmal beschleunigt worden, lassen sie sich nur noch 
schwer aus dem Teilchenstrahl auslenken. Wenn abge- 
sehen von der interessierenden Probe jeder andere 
nichtfiiichtige Stoff tn der Flussigkeitsstrdmung fehlt, 
hangt der endgQitige Durchmesser des trockenen TeiT- 
Chens von der Probenkonzentration in der nichtver- 
dampften Flussigkeit ab. Diese Besonderheit kann den 
Nachteil haben, daB der Wirkungsgrad der Probenilber- 
tragung von der endgultigen TeilchengrfiBe und damit 
von der Konzentration der Probe in der unverdampften 
FlQssigkeit abhangt. so daB — insbesondere bei niedri- 
gen Probenkonzentrationen' — die Detektorkennlinie 
nichtlinear wird. Dieser unerwunschte Effekt laBt sich 
umgehen, indem man der mobilen Phase eine geringe 
Konzentration eines Stoffs (bspw. Harnstoff) zugibt, das 
weniger fliichtig als das Ldsungsmittel ist, so daB dessen 
Konzentration eher als die der Probe die endguliige 
TeilchengroBe bestimmt Wahlt man diesen zuzugeben- 
den Stoff so aus, daB der Detektor auf sein Vorliegen 
nicht wesentlich reagiert, lassen sich die gewUnschte 
Linearitat des Detektors fur die interessierenden Pro- 
ben und eine hohe Detektorempfindlichkeit erzielen. 
Weiterhin kann man den zuzugebenden Stoff so wahlen, 
daB die Gasphasendetektion ausgewahlter Verbin- 
dungsarten verbessert, die von Verbindungen ohne In- 
teresse jedoch unterdrtickt wird. 

Ein alternatives Verfahren zur Beseitigung des L6- 
sungsmitteldampfs ist in der Fig. 5 gezeigt. In dieser 
Ausfiihrungsform sind die gekuhlten Kondensatoren 
durch eine Gasdiffusionszelle 140 ersetzL Eine "NaBae- 
rosoF'-Mischung 142 aus Tragergas, Losungsmittel- 


dampf und Teilchen aus der Desolvationskammer 16 
tritt in die Diffusionszelle 140 ein und eine Trockenae- 
rosor-Mischung 144 im wesentlichen aus Tragergas und 
den interessierenden Probenteilchen wird an den De- 
5 tektor 146 weitergereicht Die durch die Diffusionszelle 
laufenden Probenteilchen werden von einer Diffusions- 
membrah 146 von einem ergSnzenden Tragergasstrom 
getrennt. Ein Gas, das vorzugsweise chemisch identisch 
zu dem in die Desolvationskammer eingefiihrten Tra- 
10 gergas ist, wird aus dem Behalter 148 in das Gehause 
150 der Diffusionszelle eingefflhrt und strdmt im Ring- 
raum 152 zwischen dem Gehause 150 und der Membran 
146 im Gegenstrom zu den Teilchen. In dieser Anord- 
nung muB die Stromung des gegenstromenden Ergan- 
15 zungsgases erheblich starker als die der NaBaerosolmi- 
schung sein; vorzugsweise ist sie zwei- bis dreimal star- 
ker, so daB an jedem Punkt entlang der Membran 146 
die Konzentration des Ldsungsmitteldampfes tm gegen- 
strdmenden Gas erheblich niedriger als im NaBaerosol 
20 isL Die Stromung des erganzenden Tragergases 154 
kann mit dem Ventil 156 eng toleriert eingestellt wer- 
den. Die Eigenschaften der Membran 146 sind nicht 
kritisch; eine Anzahl unterschiedlicher Filterstoffe ist 
erfolgreich eingesetzt worden. Die Membran sollte 
2a durchiassig genug sein, daB das Tragergas und der 
Dampf frei durch sie diffundieren kdnnen, aber eine 
Stromung stark genug sperren, daB die Nettogasstrd- 
mung durch sie verhaltnismaBig niedrig und daher keine 
der interessierenden Teilchen durch sie hindurchtreten, 
30 Eine Membran aus einer fasrigen porosen Form von 
PTFE hat sich als zufriedenstellend erwiesen; ein sol- 
ches Material ist unter der Bezeichnung ZITEX im Han- 
del. 

Das oben aiigegebene Verfahren ist gegenuber den 
35 gekOhltcn Kondensatoren vorteilhaft, da es keine auf- 
wendigen mechanischen Systemteile wie Kuhlmaschi- 
nen und Pumpen erfordert Ein geringer Nachteil ist, 
daB eine hohere Gesamtstromung des Tragergases er- 
forderlich ist Die effektive Fiache der Diffusionszelle. 
40 d.h.'der Fiacheninhalt der die Teilchen in der Primar- 
strdmung vom erganzenden Tragergas 154 trennenden 
Membran 146, laBt sich leicht so einstellen, daB die ge- 
wunschte Menge des Losungsmitteldampfes entfernt 
wird. Weiterhin kann man die Gasdiffusionszelle 140 mit 
45 den geklihiten Kondensatoren in Reihe geschaltet an- 
wenden. Bspw. kann die Diffusionszelle 140 den oben 
eriauterten und in der Fig. 4 gezeigten Kalteabscheider 
ersetzen, so daB man mit einer Reihenschaltung aus der 
ersten und zweiten gekuhlten Kondensatorstufe 52, 54 
50 und einer Diffusionszelle 140 das gewunschte Ergebnis 
— Beseitigung des Losungsmittels — erhalt 

Nachdem die Probe den jeweils gewahlten Detektor 
erreicht hat, laBt sie sich nach dessen Erfordernissen 
behandein, um den maximal mdglichen Detektionswir-^ 
55 kungsgrad zu erreichen. Mit Gasphasendetektoren wie 
PID- Oder FID-Delektoren kann man die Probenteil- 
chen in der Gasstrdmung erwarmen und auf eine be- 
heizte Fiache aufschlagen lassen, da eine Pyrolyse nicht 
schadlich ist und nur ein Teil der Probe zu einem Gas 
60 umgewandelt werden muB, um erfaBbar zu werden. In 
anderen Fallen konnen zusatzliche herkommliche Ele- 
mente erforderlich sein. um die Kopplung zwischen der 
Schnittstelle und dem jeweiligen Detektor zu vervoll- 
standigen, Fiir den Fachmann ist daher einzusehen, daB 
65 die erfindungsgemaBe Schnittstelle sich mit fast alien 
Gas- und Festphasendetektoren einer breiten Vielfalt 
von Bauarten kombinieren laBt, so daB man eine im 
wesentlichen "universelle** Schnittstelle von der Fliissig- 
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chromatographie zu Gasphascndetektoren erh'Mt. 
Detektoranwendungen 

Die erfindungsgemaBe Schnittstelle laBt sich effektiv 5 
zum FCoppeln eines LC-Ausflusses auf eine Vielzahl von 
Detektoren einsetzen. Die Fig- 6 zeigt einen Teil einer 
Schnittstelle 70, die entsprechend der vorgehenden Be- 
schreibung Aerosolproben 72, die weniger fiuchtig sind 
als das LC-L5sungsmittel, zu einem Teilchenstrahl 73 10 
umwandelt« der mil hohem Wirkungsgrad an einen Gas- 
phasendetektor 28 fibertragen wird Der Losungsmiltel- 
dampf wird auf wirkungsvolle Weise beseitigt und durch 
ein Tragergas im wesentlichen bei Atmospharendruck 
ersetzt, wobei das zugefuhrte Gas geeignei ist als Tra- is 
gergas fur die Verwendung mit einem bestimmten ge- 
wahlten Detektor. Nach einer Ausfiihrungsform kann 
das Aerosol aus einem oder mehreren Detektoren 22 
bei Atmospharendruck durch ein Rohr 74 unmittelbar 
auf "einen gewahhen Gasphasendetektor 28 gegeben 20 
werden^ der zur Atmosphere geluftet wird. ^ 

Fiir andere Gasphascndetektoren kann es erforder- 
lich sein. die Strdmung zum Detektor abzuschwachen 
und eine Beheizung vorzusehen, um die Teilchen zu 
verdampfen und so einen detektiierbaren Probendampf 25 
bereitzustelien. Die Fig. 6 zeigt ein Rohr 74 hinter ei- 
nem Oder mehreren Kondensatoren 22, in dem die Ae- 
rosolstromung (0^ bis 2,0 1/min) von einer Duse 75 ein- 
geschniirt wird, die einen Teilchenstrahl durch einen 
Impuls-Separator 76 in das Rohr 80 abgibt Gas oder 30 
Dampf kann also aus dem Separator 76 Qber die AblaB- 
leitung 78 abgefiihrt werden, so dafl der Strahl 73 im 
Rohr 80 sich im wesentlichen auf Atmospharendruck 
befindet. Die Stromung im Rohr 80 kann bspw. mit ei- 
nem Eingangsskimmer 81 reduziert werden, so daB der 35 
Detektor 28 sich bei 84 die Atmosphere luften laQt; 
durch den AblaS geht einer kleiner Anteil (bspw. 10 bis 
100 ml/min) der von den Kondensatoren 22 kommen- 
den Stromung ab. Das in der Rg. 6 gezeigte Rohr 80 ist 
mit einer hOlsenartigen Heizeinheit 82 gezeigt. die in 40 
Warmekontakt mit dem Rohr 80 steht, um die durch 
dieses laufenden Teilchen zu verdampfen und so einen 
Probendampf an den Detektor 28 weiterzugeben. Bei 
anderen Gasphascndetektoren kann es moglich sein, die 
Probenteilchen unmittelbar bei deren ionisierung und 45 
Detektion bspw. in einer Flamme zu verdampfen. 

Die Fig. 7 zeigt einen Teil der erfindungsgem^Ben 
Thermospray-Schnittstelle an einen Detektor 28 ange- 
schIossen.der.auf eine auf einer festen Oberflache abge- 
iagerte Probe anspricht Hierbei wird das von den Kon- 50 
densatoren her kommende Rohr 74 durch eine Duse 75 
eingeschnurt, um einen Teilchenstrahl 73 auszugeben, 
der auf eine sich bewegende oder bewegbare Oberfla- 
che 86 wie bspw. ein Band, eine Platte oder eine Trom- 
mel auftrifft. Die im FlQssigchromatographen abge- 55 
trennte Probe wird folglich an verschiedenen Orten auf 
der sich bewegenden Oberflache 86 abgelagert und 
kann dann mit einem geeigneten oberflachensensitiven 
Verfahren analysiert bzw. detektiert werden — bspw, 
der Diffusreflektions-FTIR. der Sekundarionen-Mas- 60 
senspektrometrie (SIMS) oder der Cf-252-Plasmade- 
sorptions-Massenspektrometrie. In alien diesen Fallen 
kann der mobilen Phase stromaufwarts des Verdamp- 
fers ein Feststoff in Losung als fester Trager zugegeben 
werden, der die Obertragung von schwach konzentrier- 65 
ten Proben an den Detektor 28 und deren Detektion 
verbessert — bspw. Kaliumchlorid als transparente Ma- 
trix fur die FTTIR-Detektion. Altemativ kann man strom- 


aufwarts des Verdampfers organische Feststoffe wie Ni- 
trocellulose oder Weinsaure zugeben, um die Leistung 
eines als Detektor verwendeten Massenspektrometers 
zusteigern. 

Die Fig. 8 zeigt eine erfindungsgemaBe Thermo- 
spray-Schnittstelle, mit der ein Fiassigchromatograph 
mit einem EI-Massenspektrometer gekoppelt wird. Da 
die Massenspektromeirie ein verhaitnismaBig gutes Va- 
cuum in der lonenquelle und im Massenanalysator er- 
fordert, ist zusatzliche Pumpkapazitat vorgesehen, um 
den Druck des Tragergases vor dem Erreichen der lo- 
nenquelle zu verringem, aber gleichzeitig den Teilchen- 
strahl wirkungsvoll zu ubertragen. Wie die Fig. 8 zeigt, 
sind tandemgeschaltete Impulsseparatoreri vorgesehen; 
bei dem Tragergas handelt es sich vorzugsweise um ein 
Inertgas mit niedrigem Molekulargewicht wie Helium. 
Der aus dem Rohr 74 austretende Strahl durchlauft ei- 
nen ersten Impulsseparator 88, den cine geeignete me- 
chanische Vakuumpumpe % mit einer Leistung von et- 
wa 4 l/s auf wenige Torr evakuiert. Der Teilchenstrahl 
durchlauft weiter das Rohr 92, wobei die Strdmung mit 
einem Abstreifer ("skimmer") 81 weiter abgeschwacht 
wird, wie oben beschrieben, und wird in einen zweiten 
Impulsseparator 94 gegeben, den eine Diffusionspumpe 
mit einer Leistung von etwa 400 l/s auf eiwa 0,001 Torr 
oder weniger evakuiert Indem man die DOsen- und Ab- 
streiferOffnungen sowie die Enifernung zwischen der 
DQse 75 und dem Abstreifer 81 in einem oder beiden 
Impuisseparatoren 88, 94 geeignet wahlt, kann der ver- 
bleibende Teilchenstrahl wirksam an die El-Ionenquelle 
98 und das Massenspcktrometer 100 ubertragen wer- 
den, wahrend die Pumpen 90, 96 den grOBten Teil des 
Tragergases abpumpen. Ein kleiner Teil des Tragerga- 
ses kann natQrlich die lonenguelle 98 erreichen; ein Tra- 
gergas mit geringer Masse und kleinem lonisierungs- 
querschnitt (bspw. Helium) in geringer Konzentration 
wird aber die Arbeit des EI-Massenspektrometers nicht 
wesentlich beeintrachtigen, wenn sein Druck niedriger 
als 0,0001 Torr ist Wie in Fig. 8 gezeigt, lassen sich die 
El-Ionenquelle 98 und der Massenanalysator 100 
zweckmaBigerweise in einer Kammer 102 unterbringen, 
deren Innendruck die Pumpe 104 auf dem fOr die EI- 
Massenspektrometrie gewiinschten Wert halt 

Die Fig. 9 zeigt eine Thermospray-Schnittstelle zum . 
Koppeln der FlQssigchromatographie mit der CI-Mas- 
senspektrometrie. Diese Technik entspricht der fiir die 
EI-Massenspektrometrie angewandten; es ist jedoch 
nur ein einziger Impulsseparator ndtig, da die CMonen- 
quelie 106 bei einem weit hoheren Druck von bspw. 
etwa I Torr arbeitet Das Aerosol durchlauft also einen 
einzigen Impulsseparator 88, wie in Fig. 8 gezeigt; der 
Teilchenstrahl 73 lauft weiter durch das Rohr 92^4 ent- 
sprechend dem in Fig. 8 gezeigtea In diesem Fall wird 
der Teilchenstrahl jedoch direkt auf die CMonenquelle 
106 gegeben und durchlaufen die lonen die Leitplatten 
108 und werden von Massenanalysator 100/4 analysiert' 
Die Cl-lonenquelle 106 und der Analysator lOOA sind 
auf geeignete Weise in einer Kammer 102^4 unterge- 
bracht: das fiir die CI-Massenspektrometrie erforderli- 
che Vakuum wird von der Pumpe 104/4 erzeugt In die- 
sem Fall kann das gewanschte chemische lonisierungs- 
gas zusammen mit den Trigergas auf die Schnittstelle 
gegeben werden; desgl. kann man Helium als Tragergas 
verwenden und das lonisierungsgas in einer sehr schwa- 
chen Strdmung direkt in die lonenquelle 106 einfuhren. 

Die Fig. 9 zeigt eine Thermospray-Schnittstelle zur 
Obertragung eines Strahles von Probenteilchen auf eine. 
Oberflache in einem evakuierten Detektionsinstrument 
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Der in der dargestellten Konfiguration verwendete De- 
tekior ist fur die Laserdesorptions-Massenspektrome- 
trie gedacht, obgleich auch die Sekundarionen-Massen- 
spektrometrie. Matrixisolations-FTIR oder ein anderer 
ein Hochvakuum erfordemder Detektor eingesetzt 5 
werden kdnncn. FQr einen FTIR-Detektor kann Argon 
als Tragergas verwendet werden, so daB ein kleiner An- 
teil des Qbertragenen Gases auf eine kryogen gekOhlte 
Oberflache prallt, auf der die Probe und das Gas kon- 
densieren und danach analysiert werden kdnnen. Die 10 
Prallflache kann entweder bcheizt oder gekOhU werdeiv 
und die im Teilchenstrahl 73 enthaltene Probe kann auf 
der Oberflache gesammelt und gleichzeitig verdampft 
Oder mit fokussierter Laserstrahlung oder durch auf- 
schlagende hochenergetische lonen oder Neutrale loni- 15 
siert werden. Altemativ kdnnen die Proben durch Auf- 
heizen der Oberflache - entweder direkt oder durch 
Laser- oder lonenbestrahlung - verdampft und durch 
Elektroncnaufschlag nach hilfsweisen Elektronenstrahl- 
techhiken ionisiert werden. Die Rg. 10 zeigt em StrO- 20 
mungsrohr 92B entsprechend dem oben beschnebenen 
zur Aufnahme eines Aerosols aus einem einzigen Im- 
pulsseparator 88; der Teilchenstrahl 73 wird auf einen 
zweiten Impulsseparator 94A gegeben, dessen Vakuum 
von der Pumpe 96A aufrechterhalten wird Der Teil- 25 
chenstrahl lauft weiter bis zum Auf schiag auf die tempe- 
raturgeregelte Oberflache 118, wo der durch die Off- 
nung 122 in die Kammer 114 gerichtete Laserstrahl 120 
die Probe verdampft und ionisiert. Die Probenionen 126 
laufen durch die Leitelemente 124 hindurch zum Mas- 30 
senanalysator lOOC Die Pumpe 116 erzeugt das fur die 
Analyse erforderliche Vakuum. 

Es sei darauf verwiesen, daB sich verschiedene Ver- 
nebler verwenden lassen, urn den LC-AusfluBspruh- 
strahl in eine erfmdungsgemaBe Desolvatierungskam- 35 
mer zu leiten, obgleich eine Thermospray-Technik mit 
kontrollierter Teilverdampfung des Ausflusses vor der 
Abgabe bevorzugt sind. Verwendet man weiterhin eine 
andere Vernebelungstechnik als das Thermospray-Ver- 
fahren, wird vorzugsweise der LC-AusfluB vor dem Ein- 40 
sprOhen in die Desolvatierungskammer erwarmt, damit 
bei einem sinnvollen LC-Durchsatz das Losungsmittel 
in der Desolvatierungskammer zuverlassig vollstandig 
verdampft, ohne daB die interessierenden Probenteil- 
chen wesentlich verdampfen. Die erfindungsgemaBen 45 
Techniken sind jedoch auf unterschiedliche Vernebler 
zur Ausgabe des LC- Ausflusses in die Desolvatiertings- 
kammer anwendbar - bspw. seiche, die nach dem MA- 
GIC- oder dem Thcrmabeam-Verfahren arbeiten. die 
oben erwahnt sind. so 

Es sei weiterhin darauf verwiesen, daB ein bestimmtes 
Losungsmittel gewahit werden kann. um die interessie- 
renden Proben (gelosier StofO durch den Chromatogra- 
phen zu fuhren; es hangt vom Chromatographen selbst 
und den abzutrennenden Proben ab. Vorzugsweise smd 55 
die Fluchtigkeiten des UJsungsmittels und der interes- 
sierenden Proben stark unterschiedlich. so daB in der 
erfindungsgemaBen Schnittstelle das Losungsmittel 
vollstandig, nicht aber die interessierende Probe ver- 
dampft. ^r, ^ 

Es ist einzusehen,daB unterschiedliche Gas- und Fest- 
phasendetektoren zusammen mit der erfindungsgema- 
Ben, praktisch universellen Schnittstelle eingesetzt wer- 
den konnen, um den LC-AusfluB auf einen gewunschten 
Detektor zu geben. Obgleich die Systemteile stromab- 65 
warts der Desolvatierungskammer und der Kondensa- 
toren niitzlich oder erforderlich sein kdnnen, laBt sich 
die gleiche grundsatzliche Schnittstelle zusammen mit 


unterschiedlichen Gasphasendetektoren verwenden. so 
daB ihre Vielseitigkeit erhoht und die Erslellungkosten 
gesenkt werden kdnnen. 


PatentansprCche 

1. Schnittstelle zur Aufnahme eines flussigen Aus- 
flusses aus einem Flussigchromatographen, wobei 
der AusfluB LSsungsmittel und eine in diesem gelo- 
ste Probe enthait, und zum Ausgeben der interes- 
sierenden Probenteilchen an einen Detektor zur 
Analyse, gekennzeichnet durch 

eine Desolvatierungskammer, 
eine Heizeinrichtung, um die Temperatur des flOssi- 
gen Ausflusses vor dem Eintritt in die Desolvatie- 
rungskammer zu erhdhen. 

eine SprUheinrichtung, um den erwarmten flOssigen 
AusfluB in die Desolvatierungskammer zu geben, 
eine Gasversorgungseinrichtung, aus der ein Tra- 
gergas in die Desolvatierungskammer gegeben 

eine Stromungswegeinrichtung, in der ein Aerosol 
mit dem Tragergas, verdampftem Losungsmittel 
und den interessierenden Probenteilchen aus der 
Desolvatierungskammer abgefuhrt wird. und 
eine Einrichtung zum Beseitigen des Ldsungsmit- 
tels, die das Aerosol aufnimmt und das verdampfte 
Losungsmittel im wesentlichen vollstandig besei- 
tigt. wahrend sie das Tragergas und im wesentli- 
chen samUiche Teilchen der interessierenden Pro- 
be an den Detektor zur Analyse weitergibt. 

2. Schnittstelle nach Anspruch 1, gekennzeichnet 
durch eine Heizeinrichtung fur die Desolvatie- 
rungskammer. um den in diese eingespruhten Aus- 
fluB zu erwarmen und das Losungsmittel in der 
Kammer im wesentlichen vollstandig zu verdamp- 
fen, die interessierenden Probenteilchen in der 
K-ammer aber zu erhahen. 

3. Schnittstelle nach Anspruch 1. gekennzeichnet 
durch einen Thermospray-Regler, der die Warme- 
abgabe der Heizeinrichtung so regelt, daB em we- 
sentlicher Teil des Losungsmittels aus dem LC- 
Chromatographen vor dem Eintritt in die Desolva- 
tierungskammer verdampft wird. 

4. Schnittstelle nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet. daB die Einrichtung zum Beseitigen des 
'Ldsungsmittels eine Kondensieranordnung auf- 

weist, die das Aerosol kuhit und das in ihm enthalte- 
ne verdampfte Ldsungsmittel im wesentlichen voll- 
standig verflussigt. 

5 Schnittstelle nach Anspruch 4. gekennzeichnet 
durch einen AbfluB fiir Kondensat, der in Verbin- 
dung mit der Stromungswegeinrichtung steht, um 
das kondensierte flussige Losungsmittel aus der 
Kondensatoranordnung stetig auszugeben, wah-, 
rend das Aerosol in der Stromungswegemrichtung 
zur Kondensatoranordnung Ubertragen wird. wo- 
bei die Strdmiingswegeinrichtung so konfiguriert 
ist, daB im wesentlichen der gesamte kondensierte 
flussige Dampf in der Kondensatoranordnung in 
einem Teil der Stromungswegeinrichtung im Ge- 
genstrom zur Aerosols tromung in der Stromungs- 
wegeinrichtung zum AbfluB flieBt 
6. Schnittstelle nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet. daB die Kondensatoranordnung weiterhin 
eine erste und eine zweite KQhleinrichtung.die ein 
Reihe geschaltet beabstandet liegen, um das Aero- 
sol an entsprechenden ersten und zweiten Orten in 
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der Kondensatoranordnung, die beabstandet hin- 
tereinandeHiegen, zu kOhlen, und ein Obergangs- 
bereich zwischen die erste und die zweite Kiihlein- 
richtung geschaltet ist, um kondensiertes Losungs- 
mittel auf den interessierenden Teilchen. die an der s 
ersten Kuhleinrichtung vorbeilaufen, erneut zu ver- 
dampfen und das Ldsungsmittel mit der zweiten 
Kuhleinrichtung von den interessierenden Teilchen 
abzukondensieren. 

7. Schnittstelle nach Anspruch 4, gekennzeichnet lo 
durch eine Kondensatortemperatur-Regeleinrich- 
tung, um die Temperatur des durch den Kondensa- 
tor iaufenden Aerosols einzustellen und so mehr als 
99% des Losungsmitteldampfes aus dem in den 
Stromungswegeinrichtung flieOenden Aerosols zu 15 
beseitigen, so daB der Losungsmitieldampf mit ver- 
hattnismaSig schwacher FConzentration an den De- 
tektor weitergegeben wird. 

8. Schnittstelle nach Anspruch 1, dadurch gek^nn- 
zieichnet, daB die Ldsungsmittel-Beseitigungsein- 2a 
richtung eine Gasdiffusionszelle aufweist, um Ld- 
sungsmittel aus dem Aerosol herauszudiffundieren, 
wahrend Tragergas und interessierende Proben- 
teilchen an den Detektor weitergegeben werden. 

9. Schnittstelle nach Anspruch 8, dadurch gekenn- 25 
zeichnet, daB die Gasdiffusionszelle ein Zellgehau- 
se, eine im Zellgehause angeordnete Gasdiffusions- 
membran. die das Zellgehause in einer Prim^rkam- 
mer zur Aufnahme des Aerosols und eine angren- 
zende Sekundarkammer unterteilt, und eine ein er- 30 
ganzendes Tragergas liefernde Einrichtung auf- 
weist» die ein Tragergas durch die Sekundarkam- 
mer schicki, wahrend Aerosol durch die Primar- 
kammer strdmt, so daB der Losungsmitteldampf 
durch die Membran aus der Primar- in die Sekuh- 35 
darkammer diffundiert und von dem ergSnzenden 
Tragergas abgefiihrt wird. 

10. Schnittstelle nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Strdmungsquerschnitt der Stro- 
mungswegeinrichtung in wesentlichen gleichfor- 40 
mig bleibt, so daB ein schnelles Expandieren oder 
Kontrahieren des Aerosols minimiert oder verhin- 
dert wird. 

11. Schnittstelle nach Anspruch 10, dadurch ge- 
kennzerchiiet. daB die Desolvationskammer, die 45 
Stromungswegeinrichtung und die das Ldsungsmit- 
tel beseitigende Einrichtung jeweils so aufgebaut 
sind, daB abrupte Richtungsanderungen des strd- 
menden Aerosols verhindert sind. 

IZ Schnittstelle nach Anspruch 5, gekennzeichnet 50 
durch ein Strdmungsrohr mit im wesentlichen 
gleichmaBigem Durchmesser, das den Strdmungs- 
querschnitt in der Desolvationskammer, der Stro- 
mungswegeinrichtung und der das Ldsungsmittel 
beseitigenden Einrichtung umschlieBt 55 

13. Schnittstelle nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet. daB die Strdmungswegeinrichtung eine 
Lange vom mindestens 30fachen Querschhitts- 
durchmesser der Stromungswegeinrichtung hat 

14. Schnittstelle nach Anspruch 1, gekennzeichnet eo 
durch eine Tragergas- Regeleinrichtung, die die 
Strdmung des Tragergases in die Desolvations- 
kammer so regelt, daB die Strdmung des Tragerga- 
ses starker ist als die des aus der Spriiheinrichtung 

in die Desolvationskammer abgegebenen Dampfes. 65 

15. Schnittstelle nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daS das Austrittsende der SprUheinrich- 
tung in der Desolvationskammer angeordnet ist 
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und die Gasversorgungseinrichtung das Tragergas 
in der Desolvationskammer um das Austrittsende 
der Spruheinrichtung herum eingibt, so daB das 
Tragergas in der -Desolvationskammer axial zum 
Austrittsende der Spriiheinrichtung flieBt, um zu 
verhindem. daB das Aerosol die Innenwandflachen 
der Strdmungswegeinrichtung beriihrt 

16. Schnittstelle nach Anspruch 2, gekennzeichnet 
durch eine Einrichtung zum Erfassen der Tempera- 
tur des Ldsungsmitteldampfes in der Desolvations- 
kammer. wobei diese Einrichtung ansprechend auf 
die Temperatur des Ldsungsmitteldampfs ein Si- 
gnal an die Heizung der Desolvationskammer ab- 
gibt 

17. Schnittstelle nach Anspruch 2. gekennzeichnet 
durch eine Temperaturregelung zum Ansteuern 
der Heizung der Desolvationskammer, wobei diese 
Heizung die Temperatur der interessierenden Teil- 
chen in der Desolvationskammer auf eine Tempe- 
ratur anhebt, die sich dem thermischen Gleichge- 
wicht mit dem verdampften Ldsungsmittel in der 
Desolvationskammer nahert. 

18. Schnittstelle nach Anspruch 4, gekennzeichnet 
durch eine Einrichtung zum Erfassen der Tempera- 
tur des Ldsungsmitteldampfes in der Kondensato- 
ranordnung, wobei die Einrichtung ansprechend 
auf die Temperatur des Ldsungsmitteldampf ein Si- 
gnal an die Kondensatoranordnung abgibt 

19. Schnittstelle nach Anspruch 4« dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Kondensatoranordnung 

eine KOhleinrichtung zum stetigen Kondensieren 
mindestens eines wesentlichen Teils des von ihr 
aufgenommenen Ldsungsmitteldampfs, 
einen AbluB zum Abfuhren des kondensierten Ld- 
sungsmittels aus der Kuhleinrichtung und 
einen kryogenischen Abscheider stromabwarts der 
Kuhleinrichtung aufweist, um verbleibenden Ld- 
sungsmitteldampf. der die Kuhleinrichtung durch- 
lauft, in fester Form zu sammein, so daB nur das 
Tragergas und interessierende Teilchen zum De- 
tektor weitergefuhrt werdea 

20. Schnittstelle nach Anspruch 19, gekennzeichnet 
durch einen Regler fOr die Kondensatortempera- 
tur, der die Kuhleinrichtung so regelt, daB das kon- 
densierte Ldsungsmittel in der Kondensatoranord- 
nung auf einer Temperatur gehalten wird, die nur 
geringfugig uber seinem Erstarrungspunkt gehal- 
ten wird. 

21. Schnittstelle nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Detektor ein Gasphasendetektor 
und eine Verdampfungseinrichtung vorgesehen ist, 
um die interessierenden 'Teilchen aus der Ldsungs- 
mittel- Beseitigungseinrichtung zu einem Dampf zu 
verdampfen, der von Gasphasendetektor analysiert 
werden kann. 

22. Schnittstelle nach Anspruch 1, gekennzeichnet' 
durch eine Anordnung mit einer sich bewegenden 
Oberfiache, auf der die interessierenden Teilchen 
aus der Ldsungsmittel-Beseitigungseinrichtung zur 
Analyse durch den Detektor abgelagert werden. 

23. Schnittstelle nach Anspruch 1, gekennzeichnet 
durch einen ersten und einen zweiten Impulssepa- 
rator, die das Tragergas von den interessierenden 
Teilchen trennen, wobei es sich bei dem Detektor 
um ein Elektronenaufschlag-Massenspektrometer 
handelt. 

24. Schnittstelle nach Anspruch 23, dadurch ge- 
kennzeichnet. daB es sich bei dem Tragergas um ein 
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solches mit niedrigem Molekulargewicht . handelt 
und der erste und der zweite Impulsgeneraior eine 
Duse sowie einen axial von dieser beabstandeten 
Abstreifer aufweisen, um die Menge des mlt den 
interessierenden Teilchen an den Detektor geian- 5 
genden Tragergases zu besttmmen. 

25. Schnittstelle nach Anspruch 1, gekennzeichnet 
durch eine Einrichtung zur Lieferung eines Rea- 
gens-Gases, das dem der Desolvationskammer zu- 
gefuhrten Tragergas zugegeben wird. wobei es sich 10 
bei dem Detektor um ein chemisches lonisations- 
Massenspektrometer handelt 

26. Schnittstelle zur Aufnahme eines eine geldste 
Probe sowie ein Ldsungsmittel enthaltenden flQssi- 
gen Ausflusses aus einem Chromatographen und 15 
zur Obergabe interessierender Pro ben teilchen an 
einen Detektor zur Analyse einer Probe, gekenn- 
zeichnet durch 

eine Desolvationskammer, 

eine SprUheinrichtung, mit der der flflssige AusfluQ 20 
in die Desolvationskammer gegeben werden kann, 
eine Heizung, die den eingespriihten AusfluB in der 
Desolvationskammer erwarmt, um in der Desolva- 
tionskammer im wesentlichen das gesamte Ld- 
sungsmittel zu verdampfen, aber die interessieren- 25 
den Probenteilchen zu erhalten, eine Gasversor- 
gungseinrichtung, um em Tragergas in die Desolva- 
tionskammer einzuffihren, 

eine Strdmungsweganordnung mit im wesentlichen 
gleichformiger QuerschnittsflSche, um ein das Tra- 30 
gergas, das verdampfte Ldsungsmittel und die in- 
teressierenden Probenteilchen enthaltendes Aero- 
sol aus der Desolvatierungskammer so herauszu- 
fOhren, daS ein schneUes Expandieren oder Kontra- 
hieren des Aerosols zuminimieren, 35 
eine Losungsmittel-Beseitigungseinrichtung zur 
Aufnahme des Qbergebenen Aerosols und zum Ent- 
fernen des groBten Teils des verdampfen Losungs- 
mittels bei Weitergabe des Tragergases und im we- 
sentlichen alter interessierenden Probenteilchen an 40 
den Detektor zur Analyse, 
einen AbfluQ, der stetig Ldsungsniittel aus der Ld- 
5ungsmitteI>Beseitigungseinrichtuhg abfflhrt, wah- 
rend das Aerosol auf der Strdmungsweganordnung 
gefiihrt wird, wob^i die Strdmungsweganordnung 45 
so konfiguriert ist, daB im wesentlichen der ge- 
samte von der Ldsungsmittel-Beseitigungseinrich- 
tung beseitigte Dampf dem Aerosol entgegenge- 
richtet durch die Strdmungswegeinrichtung strdmt. 

27. Schnittstelle nach Aospruch 26, gekennzeichnet 50 
durch eine Heizung, die den flQssigen AusfluB vor 
dem Eintritt in die Desolvationskammer erwarmt, 
und eine Thermospray-Regelung, die die Warme- 
abgabe der Heizung fur den flQssigen AusfluB so 
regelt, daB ein wesentlichen Teil des Ldsungsmit- 55 
tels aus dem Chromatographen vor dem Eintriift in 
die Desolvationskammer verdampft wird. 

28. Schnittstelle nach Anspruch 26, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Ldsungsmittel- Beseitigungs- 
einrichtung eine Kondensatoranordnung aufweist, 60 
um das Aerosol zu k(ihlen und das verdampfte Ld- 
sungsmittel in ihm im wesentlichen volIstSndig zu 
einer Fliissigkeit zu kondensieren. 

29. Schnittstelle nach Anspruch 28, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die ICondensatoranordnung wei- 65 
terhin eine erste und eine zweite Kuhlanordnung, 
die beabstandet in Reihe geschaltet sind und das 
Aerosol an einer beabstandet hintereinander lie- 
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genden ersten bzw. zweiten Stelle in der ICondensa- 
toranordnung zu kuhlen, sowie einen zwischen der 
ersten und der zweiten Kuhleinrichtung liegenden 
Obergangsabschnitt aufweist, um kondensiertes 
Ldsungsmittel auf den an der ersten Kuhleinrich- 
tung vorbeilaufenden interessierenden Teilchen 
wieder zu verdampfen und mit der zweiten Kuhl- 
einrichtung das Ldsungsmittel von den interessie- 
renden Teilchen abzukonddensieren. 

30. Schnittstelle nach Anspruch 26, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafl die Ldsungsmittel-Beseitigungs- 
einrichtung eine Gasdiffusionszelle aufweist, um 
Ldsungsmittel aus dem Aerosol herauszudiffundie- 
ren, w^rend das Tragergas und die interessieren- 
den Probenteilchen an den Detektor gegeben wer- 
den. 

31. Schnittstelle nach Anspruch 30, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Gasdiffusionszelle ein Zell- 
geh&use, eine Gasdiffusionsmembran im Zellge- 
hause, die dieses zu einer primSren Strdmungskam- 
mer zur Aufnahme des Aerosols und einer.angren- 
zenden sekundaren Strdmungskammer unterteilt, 
und eine Einrichtung zur Lieferung mit einem er- 
ganzenden Tragergas aufweist, die TrSgergas 
durch die sekund^re Strdmungskammer schickt, 
wahrend Aerosol durch die primare Strdmungs- 
kammer strdmt, so daB der Ldsungsmitteldampf 
aus der prim^ren tn die sekundMre Strdmungskam- 
mer diffundiert und vom erganzenden TrSgergas 
abgefuhrt wird. 

32. Schnittstelle nach Anspruch 26, gekennzeichnet 
durch ein Strdmungsrohr mit im wesentlichen kon- 
stantem Durch messer innerhalb der Desolvations- 
kammer. der Strdmungsweganordnung und der 
Ldsungsmittel-Beseitigungseinrichtung. 

33: Schnittstelle nach Anspruch 26, gekennzeichnet 
durch eine Tragergas-Regeleinrichtung, die die 
Strdmung des Tragergases zur Desolvationskam- 
mer so regelt, daB die Strdmung des TrSgers star- 
ker ist als die Strdmung des aus der SprQhvorrich- 
' tung in die Desolvationskammer gegebenen 
Dampfes. 

34. Schnittstelle nach Anspruch 26, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB ein Austrittsende der Sprtihein- 
richtung innerhalb der Desolvationskammer liegt 
und die Gasversorgungseinrichtung das Tragergas 
in die Desolvationskammer um das Austrittsende 
der SprUheinrichtung herum verteilt so eingibt, daB 
das Tragergas in der Desolvationskammer axial 
zum Austrittsende der SprUheinrichtung strdmt, 
damit das Aerosol ntcht die Innenwandfl^chen der 
Strdmungswegeinrichtung Berfihren kann. 

35. Schnittstelle nach Anspruch 28, gekennzeichnet 
durch eine erste Fahleinrichtung, die die Tempera- 
tur des Ldsungsmitteldampfs in der Desolvations- 
kammer erfaBt und auf diese ansprechend ein Si- 
gnal an die Heizung abgibt, und durch eine zweite 
Fahleinrichtung, die die Temperatur des Ldsungs- 
mitteldampfs in der Kondensatoranordnung ErfaBt 
und ansprechend auf diese ein Signal an die Kon- 
densatoranordnung abgibt 

36. Schnittstelle nach Anspruch 28, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Kondensatoranordnung eine 
Kuhleinrichtung zum kontinuierltchen Kondensie- 
ren mindestens eines wesentlichen Teils des von 
der Kondensatoranordnung aufgenommenen Ld- 
sungsmitteldampfs und zur Weitergabe des kon- 
densierten Ldsungsmittels an den AbfluB aufweist 
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und ein Kalteabscheider stromabwarts der Kiihl- 
einrichtung angeordnet ist, um verbleibenden L6- 
sungsmitteldampf, der durch die fCuhleinrichtung 
gelangt, in fester Form zu sammein, so daB im we- 
sentlichen nur Tr^gergas und interessierende Teil- 5 
chen an den Detekttor geiangen. 

37. Schnittstelle nach Anspruch 26, gekennzeichnct 
durch eine Verdampfereinrichtung^ um die interes- 
sierenden Teilchen aus der Ldsungsmittel-Beseiti- 
gungseinrichtung zu einem Dampf zur Analyse 10 

' durch den Detektor zu verdampfen. 

38. Verfahren zum Erzeugen von interessierenden 
Teilchen zwecks Analyse einer Probe durch einen 
Detektor aus einem flussigen AusfluB aus einem 
Chromatographen, der eine geldste Probe und Ld- 15 
sungsmittel enth&It, dadurch gekennzeichnet, dafi 
man 

den flussigen AusfluB tn eine Oesolvationskammer 
einspruht, 

' die Temperatur des flussigen Ausflusses in der De- 20 
solvationskammer kontrolliert so erwarmt, daS das 
Losungsmittel in der Desofvationskammer im we- 
sendichen voHstMndig verdampft wird, wUhrend die 
interessierenden Probenteilchen in der Desolva- 
tionskammerverbleiben. 25 
ein gewUhltes Trslgergas in die Desolvatienings- 
kammer gibt, 

ein Aerosol aus dem TrSgergas, dem verdampften 
Losungsmittel und den interessierenden Teilchen 
aus der Oesolvationskammer herausfuhn und 30 
Losungsmittel kontinuierlich aus dem herausge- 
fuhrten Aerosol abzieht, w^hrend das TrSgergas 
und die interessierenden Probenteilchen zur Analy- 
se an den Detektor ausgegeben werden. 

39. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 35 
zeichnet daO man den flQssigen AusfluB stetig der 
Oesolvationskammer zufiihrt, wahrend man der 
Schnittstelle aus dem Flussigchromatographen 
flussigen AusfluB mit geldstem Probenstoff uber 
einen Bereich von Atommasseneinheiten zufiihrt. 40 

40. Verfahreii nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct, daB man das TrSgergas dem vorgewahl- 
ten Detektor entsprechend auswahlt. 

41. Verfahren nach Anspruch 39, dadurch gekenn- 
zeichnct, daB man das Tragergas so wahit, daB der 45 
vorgewMhlte Detektor auf das Tr^ger im wesentli- 
chen nicht anspricht 

42. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct, daB man dem in die Oesolvationskammer 
gespruhten flussigen AusfluB ein gewahttes Ld- 50 
sungsmittel zugibt, das fliichtiger ist als das Lo- 
sungsmittel im flussigen AusfluB. 

43. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man den flussigen AusfluB vor dem 
Einbringen in die Desolvationskammer erwarmt 55 
und einen wesentlichen Teil des Ldsungsmittels aus 
dem Flussigchromatographen vor dem Eingeben in 
die Desolvationskammer verdampft 

44. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct, daB man zur kontinuierlichen Beseitigung 60 
des Ldsungsmittels den Aerosol kQhIt, um den Ld- 
sungsmitteldampf zu fltissigem Ldsungsmittel zu 
kondensieren, und das Ldsungsmittelkondensat ab- 
zieht, wahrend man das Tragergas und die interes- 
sierenden Probenteilchen an den Detektor weiter- es 
gibt- 

45. Verfahren nach Anspruch 44, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man einen AbfluB bereitstellt, um das 
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Ldsungsmittelkondensat kontinuierlich abzufuh- 
ren, und im wesentlichen den gesamten kondensier- 
ten flassigen Dampf auf einem Teil eines Strd- 
mungsweges entgegehgesetzt zum AbfluB in einer 
der Stromung des Aerosols in diesem Teil des Strd- 
mungsweges ftihrt 

46. Verfahren nach Anspruch 44, dadurch gekenn- 
zeichnct, daB man das Aerosol an einer ersten und 
einer zweiten Stelle in einem Rondensator, die von- 
einander beabstahdet in Reihe geschaitet sind, 
kahit und einen Obergangsabschnitt zwischen der 
ersten und der zweiten Stelle vorsieht, um Ldsungs- 
mittelkondensat, das auf den interessierenden Teil- 
chen an der ersten Stelle vorbeigefuhrt worden ist, 
erneut zu verdampfen und das Ldsungsmittel an 
der zweiten Stelle von den interessierenden Teil- 
chen abzukondensieren. 

47. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct, daB man zur kontinuierlichen Beseitigung 
des Ldsungsmittels eine Gasdiffusionsmembran be- 
reitstellt, die das Aerosol von einer angrenzenden 
sekundaren Strom ungskammer trennt, und das Ld- 
sungsmittel vom Aerosol in die sekundare Strd- 
mungskammer diffundieren laBt 

48. Verfahren nich Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct, dafi man ein Strdmungsrohr mit im we< 
sendichen konstantem Durchmesser bereitstellt, 
um den Strdmungsquerschnitt in der Desolvations- 
kammer zu umschlieBen. 

49. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct, daB die Strdmung des Tragergases in die 
Desolvationskammer so regelt, daB sie starker als 
die des in die Desolvationskammer gegebenen 
Dampfes ist ; 

50. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct daB man ein Austrittsende einer Spriih- 
einrichtung in der Desolvationskammer anordnet 
und das Tragergas in die Desolvationskammer um 
das Austrittsende des Spriiheinrichtung herum so 
eingibt daB es in der Desolvationskammer axial 
zum Austrittsende des Spriiheinrichtung strdmt 

51. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct, daB man einen kryogenischen Abscheider 
bereitstellt um den verbleibenden Ldsungsmittel- 
dampf im wesentlichen vollstandig in fester Form 
zu sammein und im wesentlichen nur Tragergas 
und interessierende Teilchen an den Detektor wei- 
terzugeben. 

52. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct, daB es sich bei dem Detektor um einen 
Gasphasendetektor handelt und man die interessie- 
renden Teilchen zu einem Dampf zwecks Analyse 
durch den Gasphasendetektor verdampft 

53. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct daB man ein gewahltes flQssiges Ldsungs- ^ 
mittel mit dem in die Desolvationskammer gegebe- ' 
nen flussigen AusfluB zusammenftihrt, wobei die 
gewahlte FlQssigkeit eine geringere Fliichtigkeit als 
das Ldsungsmittel im AusfluB aufweist, um die 
GrdBe der interessierenden Teilchen in der Desol* 
vationskammer zu beeinflussen. 

54. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct daB man die Desolvationskammer auf im 
wesentlichen atmopharischem Druck halt wahrend 
man den flussigen AusfluB in sie einspruht. 

55. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnct daB man die Strdmung des Tragergases 
zur Desolviationskammer so regelt daB das ver- 
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dampfte LSsungsmitte! und das TrSgergas vor der 
Beseitigung des Ldsungsmittels einen Strdmungs- 
weg im wesentlichen laminar durchstrdmen. 

56. Verfahren nach Anpruch 38» dadurch gekenn- 
zeichnet. daB man die Teraperatur des Uisungsmit- 5 
teldampfes in der Desolvationskammer erfaBt und 
ein Signal zur Steuerung der ErwUrmung des flOssi- 
gen Ausflusses in der Desolvationskammer ent- 
sprechend der erfaBten Temperatur erzeugt 

57. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 10 
zeichnet, daB man eine Sammelflache bewegt und 
die interessierenden Teilchen auf der Sammelfliche 
zur Analyse durch den Detektor ablagert 

Sa Verfahren nach Anspruch 57, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB es sich bei dem Tragergas um ein 15 
Tragergas mit niedrigem Molekulargewicht han- 
delt und man die Entfernung einer Duse von einem 
. axial von dieser beabstandeten Abstreifer so regelt. 
daB Tragergas kontroUiert von den interessieren- 
den Teilchen entfemt wird, wobei es sich bei dem 20 
Gasphasendetektor um ein Elektronenaufschlag- 
Massenspektrometer handelt 
59. Verfahren nach Anspruch 38, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man dem in die Desolvationskammer 
gegebenen Tragergas ein Reagens-Gaszugibt, wo- 25 
bei es sich bei dem Gasphasendetektor um ein che- 
misches lonisierungs-Massenspektrometer handelt 
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